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ΥΠΟΥΡΓΙΚΕΣ ΑΠΟΦΑΣΕΙΣ & ΕΓΚΡΙΣΕΙΣ 


Α|μ0. Α6Γ/11335 


Εφαρμογή Κοινοτικών Πράξεων που αφορούν καλλυντικά 
προϊόντα (Μέδοδοι αναλύσεως). 

ΟΙ ΥΠΟΥΡΓΟΙ 
ΕΘΝΙΚΗΣ ΟΙΚΟΝΟΜΙΑΣ 
ΚΑΊ ΥΓΕΊΑΣ, ΠΡΟΝΟΙΑΣ 
ΚΑΊ 1 ΚΟΙΝΩΝΙΚΏΝ ΑΣΦΑΛΙΣΕΩΝ 

Έχοντας υπόψη τις διατάξεις: 

1. Του άρδρου 1 π>αρ,. 1 και παρ. 3 του Ν. 1338/1983 
«εφαρμογή του κοινοτικού δικαίου» (ΦΕΚ 34 τ. Α/17.3.83) 
όπως τροποποιήθηκε αχό το άρδρο 6 του Ν. 1440/1984 
(ΦΕΚ 70/21.5.1984) «Συμμέτοχη της Ελλάδας στο κεφά¬ 
λαιο, στα σποδεμοτικά και στις προβλέψεις της Ευρωπαϊ¬ 
κής Τράπεζας Επενδύσεων, στο κεφάλαιο της Ευρωπαϊκής 
Κοινότητας Άνδρακος και Χάλυβας και τον Οργανισμό 
Εφοδιασμού της ΡϋΚΑΤΟΜ». 

2. Των άρδρων 14 παρ. 4 χ)αι 2 παρ. 2 στ. κ' του Ν. 

1316/1983 «Ίδρυση, οργάνωση και αρμοδιότητες του Εθνι¬ 
κού Οργανισμού Φαρμάκων (Ε.Ο.Φ.), της ΕΙδνικής Φαρμα- 
κοβ-ιομ'ηχανίας ι Ε Φ.). της Κρατικής Φαρμακαποθήκης 
(Κ.Φ .) και τροποποίηση και συμπλήρωση της Φαρμακευτι¬ 
κής Νομοθεσίας και άλλες διατάξεις» (ΦΕΚ 3Α/Ί1.1. 
1583). .. ; 

3. Της κοινής απόφασης του Πρωθυπουργού και του Υ¬ 
πουργού Εθνικής Οικονομίας «Ανάθεση αρμοδιοτήτων στους 
Υφυπουργούς Εθνικής Οικονομίας» υσο’ αριδ. ΔΚ 26862 της 
2.8.85 (ΦΕΚ 481/τ. Β'/2.8.85), αποφασίζουμε: 


Άρδρο 1. 

Σκοποί. 

Οι διατάξεις αυτής της υπουργικής απόφασης αποσκοπούν 
την προσαρμογή της ελληνικής νομοθεσίας στον τομέα των 
καλλυντικών προϊόντων προς τις κοινοτικές οδηγίες: 

α) 76/768/ιΕ.Ο.Κ. της 27 Ιουλίου 1976 «περί προσεγγί- 
σεως των νομοδεσιών των κρατών μελών των αναφερομένων 
στα καλλυντικά προϊόντα (Ε.Ε. ειδ. έκδ.. 13.004 σ. 145 επ.), 
όπως αυτή τροποποιήθηκε μεταγενέστερα με τις οδηγίες 79/ 
661/Ε.Ο.Κ., 82/147/Ε.Ο.Κ.. 82/368/Ε.Ο.Κ.ι, 83/191/ 
Ε.Ο.Κ., 83/341/Ε7.0.-Κ., 83/495/Ε.Ο.Κ. 83/574/ 

(Ε.Ε ειδ. εκδ. 13 Τ. 011 σελ. 14). 

β) 80/1335/Ε.ΟΚ· της 22ας Δεκεμβρίου 1980 «περί 
προσεγγίσεως των νοαοδεσιών των Κρατών μελών των σχε¬ 
τικών με τις μεθόδους αναλύσεως που είναι απαραίτητες για 
τον έλεγχο της συνδέσεως των καλλυντικών προϊόντων» 
(Ε.Ε. ειδ". εκδ. 13 τ. 011 σελ. 14). 

γ) 82/434/Ε.Ο.Κ. της 14ης Μαίου 1982 «περί προσεγ¬ 
γίσεως των νομοθεσιών των ^Κρατών μελών των σχετικών με 
τις μεθόδους αναλύσεως που είναι απαραίτητες για τον έλεγ¬ 
χο της συνδέσεως των καλλυντικών προϊόντων», (Ε.Ε. Ε 
185/1/30.6.82). 

δ) 83/514/Έ.Ο.Κ. της 27ης Σεπτεμβρίου 1983‘για την 
προσέγγιση των νομοθεσιών των κρατών μελών σχετικά με 
τις μεθόδους ανάλυσης που είναι απαραίτητες για τον έλεγχο 
της σύνδεσης των καλλυντικών προϊόντων. (ΕΙ.Ε. Ε 291/9/ 
24.10.83), 

ε) 85/490/Ε,Ο.Κ. της 11ης .Οκτωβρίου, 1985 για την 
προσέγγιση των νομο-ίεσιών των κρατο'νν μελών με τις μεθό¬ 
δους ανάλυσης που είναι απαραίτητες για τον έλεγχο τη< 
σύνδεσης τονν καλλυντ’κών προϊόντων. (Ε.Ε. Ε 265/86 σελ. 

30). 







Άρθρο 2. 

Έλεγχος των καλλυντικών προϊόντων. 

Οι επίσημοι έλεγχοι των καλλυντικών προϊόντων, που κυκλοφορούν 
στην Ελλάδα, σύμφωνα με τις διατάξεις του π.δ. 532/1981 «περί 
εναρμονίσεως της Εθνικής Νομοθεσίας περί καλλυντικών προς την 
αντίστοιχον κοινοτικήν» (Φ.Ε.Κ. Α 138) και της υπ. απ. Α6γ 
3233/1985. 

«Εφαρμογή Κοινοτικών Πράξεων, που αφορούν καλλυντικά προϊό¬ 
ντα» (ΦΕΚ 614/τΒ/9.10.85), πραγματοποιούνται σύμφωνα με τις 
μεθόδους που περιγράφονται στο παράρτημα του άρθρου 3 της παρού¬ 
σας Τπ. Απόφασης. 

Στους ελέγχους περιλαμβάνονται: 

I. η δειγματοληψία καλλυντικών προϊόντων, 

II. η προετοιμασία ποσότητας δοκιμασίας, 

III. η ανίχνευση και ο προσδιορισμός των ελεύθερων υδροξει- 
δίων του νατρίου και του καλιού, 

IV. ο προσδιορισμός και η ανίχνευση του οξαλικού οξέος και 
των οιλκαλικών αλάτων του σε προϊόντα περιποιήσεως της 
κόμης, 

V. ο προσδιορισμός του χλωροφορμίου μέσα στις οδοντόκρε¬ 

μά, 

VI. ο προσδιορισμός του ψευδαργύρου, 

VIII. η ανίχνευση οξειδωτικών παραγόντων και ο προσδιορισμός 

του υπεροξειδίου του υδρογόνου σε προϊόντα που προορίζο¬ 
νται για την κόμη, 

IX. η ανίχνευση και ο ημιποσοτικός προσδιορισμός ορισμένων 
χρωστικών οξειδώσεως στις τριχοβαφές, 

X. η ανίχνευση και ο προσδιορισμός των νιτρωδών, 

XI. η ανίχνευση και ο προσδιορισμός της φορμαλδεΰδης, 

XII. ο προσδιορισμός ρεζορκίνης στα υγρά παρασκευάσματα 

λούσεως και περιποιήσεως της κόμης, 

XIII. ο προσδιορισμός του διχλωρομεθανίου και του 1,1,1 - τρι- 


χλωροαιθανίου, 

XIV. η ανίχνευση και ο προσδιορισμός της υδροξυ-δ-κινολεΐνης 
και του θειΐκού άλατος της, 

XV. ο προσδιορισμός της αμμωνίας, 

XVI. η ανίχνευση και ο προσδιορισμός του νιτρομεθανίου, 

XVII. η ανίχνευση και ο προσδιορισμός του θειογλυκολικού οξέος 
στα προϊόντα για το κατσάρωμα και το ίσιωμα των μαλ¬ 
λιών και στα αποτριχωτικά, 

XVIII. η ανίχνευση και ο προσδιορισμός του εξαχλωροφαινίου, 

XIX. ο προσδιορισμός του παραγώγου με νάτριο του παρα- 
τολουολο-σουλφοχλωραμιδίου (χλωραμίνη Τ), 

XX. ο προσδιορισμός των φθοριοπαραγώγων στις οδοντόκρε- 

μβς, 

XII. η ανίχνευση και ο προσδιορισμός των οργανοϋδραργυρικών 
ενώσεων, 

XXII. ο προσδιορισμός των θειούχων αλάτων των αλκαλίων και 
αλκαλικών γαιών, 

XXIII. ο ποιοτικός και ο ποσοτικός προσδιορισμός του 4 - αμινο- 
βενζοϊκού α-μονογλυκερινεστέρα, 

XXIV. ο ποσοτικός προσδιορισμός της χλωροβουτανόλης, 

XXV. ο ποιοτικός και ο ποσοτικός προσδιορισμός της κινίνης, 

XXVI. ο ποιοτικός και ο ποσοτικός προσδιορισμός των ανοργάνων 
θειωδών και όξινων θειουδών, 

XXVII. ο ποιοτικός και ο ποσοτικός προσδιορισμός των χλωρικών 
αλάτων των αλκαλίων, 

XXVIII.ο ποιοτικός και ο ποσοτικός προσδιορισμός του ιωδικού να¬ 
τρίου. 

Άρθρο 3. 

Παράρτημα. 

Προσαρτώνται και αποτελούν (αναπόσπαστο μέρος της παρούσας 

Τπ. απόφ. τα παραρτήματα των οδηγιών 80/1335/ΕΟΚ, 

82/434/ΕΟΚ, 83/514/ΕΟΚ, 85/490/ΕΟΚ, τα οποία έχουν ως 

ακολούθως: 
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ΠΑΡΑΡΤΗΜΑ 3 . 2 . 1 . 

I. ΔΕΙΓΜΑΤΟΛΗΨΙΑ ΚΑΛΛΥΝΤΙΚΏΝ ΠΡΟΪΟΝΤΩΝ 

3.23. 

ΑΝΤΙΚΕΙΜΕΝΟ ΚΑΙ ΠΕΔΙΟ ΕΦΑΡΜΟΓΗΣ 

Το παρόν έγγραφο περιγράφει τους τρόπους δειγματοληψίας καλλυντικών προϊόντων με σκοπό 
την ανάλυσή τους σε διάφορα εργαστήρια. 4 . 


δοχείο με στενό στόμιο. Απορίψτε τουλάχιστον το πρώτο εκατοστόμετρο του προς ανάλυση προϊόντος Διενερ¬ 
γήστε τη λήψη της ποσότητας δοκιμασίας και σφραγίστε πάλι αμέσως το δοχείο 


δοχείο με φαρδύ στόμιο. Ξύστε ελαφρά την επιφάνεια για να αφαιρέσετε το υπερκείμενο στρώμα. Διενεργήστε 
τη λήψη της ποσότητας δοκιμασίας από το υποκείμενο στρώμα και σφραγίστε πάλι αμέσως το δοχείο 


ΣΤΕΡΕΗ ΚΑΤΑΣΤΑΣΗ 


ΟΡΙΣΜΟΙ 
Στοιχειώδες δείγμα 

Η μονάδα που λαμβάνεται από μία παρτίδα που προορίζεται για πώληση. 

Ολικά δείγμα 

Σύνολο στοιχειωδών δειγμάτων που φέρουν τον ίδιο αριθμό παρτίδας. 

Δείγμα για το εργαστήριο 

Αντιπροσωπευτικό μέρος του ολικού δείγματος που προορίζεται για εργαστήριο αναλύσεων. 
Ποσότητα δοκιμασίας. 

Αντιπροσωπευτικό μέρος του δείγματος για το εργαστήριο, που είναι αναγκαίο για μια ανά· 
λΐΌη. ι* 

Δοχείο 

Αντικείμενο, το οποίο μπορεί να περιέχω ένα προϊόν και να βρίσκεται σε άμεση μόνιμη επαφή 
με αυτό. 

ΔΕΙΓΜΑΤΟΛΗΨΙΑ 

Τα δείγματα των καλλυντικών προϊόντων λαμβάνονται μέσα στην αρχική τους συσκευασία και 
'άποστέλλονται στην κατάσταση που βρίσκονται σε εργαστήρια. 

Για τα καλλυντικά προϊόντα χύδην και τα πωλούμενα λιαν.κώς σε συσκευασία διαφορετική 
από τη συσκευασία του αρχικού κατασκευαστή, 3α καθοριστούν ειδικές προδιαγραφές δειγμα¬ 
τοληψίας. 

Η αναλυτική μέθοδος και ο αριθμός αναλύσεων που πρέπει να διενεργηθούν από κάθε εργαστήριο καθορίζουν 
τον αριθμό των στοιχειωδών δειγμάτων που είναι αναγκαία για την προετοιμασία του δείγματος για το εργαστή¬ 
ριο. 

ΤΑΥΤΟΠΟΙΗΣΗ ΤΩΝ ΔΕΙΓΜΑΤΩΝ 

Τα ληφθέντα δείγματα πρέπει να σφραγιστούν στον τόπο λήψης και να ταυτοποιη$οόν 
σύμφωνα με τις προδιαγραφές που ισχύουν στο κράτος μέλος όπου διενεργήδηκε η λήψη. 

Κάθε στοιχειώδες δείγμα πρέπει να φέρει τις παρακάτω ενδείξεις: 

— ονομασία του καλλυντικού προϊόντος, 

— ημερομηνία, ώρα και τόπο λήψεως, 

- όΛιμα υπευθύνου για τη λήψη του δείγματος. 

— όνομα της αρχής η οποία διενέργησε τον έλεγχο. 

Έ\·α πρακτικό δειγματοληψίας 3α πρέπει να συνταχθεί σύμφωνα με τις διατάξεις που ισχύουν 
στο κάθε κράτος μέλος. 

ΑΠΟΘΗΚΕΥΣΗ ΤΩΝ ΔΕΙΓΜΑΤΩΝ 


Στην κατάσταση αυτή συναντιόνται κυρίως προϊόντα όπως η πούδρα σε σκόνη, η πεπιεσμένη πούδρα ή τα 
καλλυντικά υπό μορφή «ιΐιείο*. τα οποία μπορούν να συσκευαστούν σε μεγάλη ποικιλία δοχείων. 


Λήψη ποσότητα δοκιμασίας 
Δύο περιπτώσεις είναι δυνατές: 

πούδρα σε σκόνη. Πριν η.τό την αφαίρεση του περικαλύμματος ή την αφαίρεση του πώματος 
ανακινηστε την πούδρα ζωηρά. Ανοίξτε και διενεργήστε τη λήψη της ποσότητας δοκιμασίας 

πεπιεσμένη πούδρα ή καλλυντικό υπό μορφή «χΐιςΚ» Αφαιρέστε με ελαφρό ξύσιμο το υπερκείμενο στρώμα και 
διενεργήστε τη λήψη της ποσότητας δοκιμασίας από το υποκείμενο στρώμα. 

ΠΡΟΪΟΝΤΑ ΜΕ ΠΡΟΩΘΗΤΙΚΟ ΑΕΡΙΟ ΥΠΟ ΠΙΕΣΗ (3«γο$οΙ άιεροπεεπ) 

Τα προϊόντα αυτά καθαρίζονται στο άρθρο 2 της οδηγία; 75/324/ΕΟΚ. ιυυ Σνμβυιλιου της 
2θης Μαΐυυ 1975 <’). 

Λήψη ποσότητας δοκιμασίας 

Μετά από ζωηρη ανακινηση, ένα αντιπροσωπευτικό μέρος του περιεχομένου του δοχείου μεταγγίζεται με τη 
βοήθεια μιας διάταξης μεταφοράς (βλ ενδεικτικά Εικόνα 1 σε ειδικές περιπτώσεις η μέθοδος ανάλυσης μπορεί 
να προβλέπει άλλες διατάξεις μεταφοράς) σε ένα φιαλϊδιο από πλαστικοποιημένο διαφανές γυαλί (Εικόνα 4) το 
οποίο διαθετει μια βαλβίδα αλλά δεν διαθέτει σωλήνα εμβυθισης Κατά τη μεταφορά, η βαλβίδα του φιαλιδιοι 
πρέπει να είναι στραμμένη προς ια κάτω Τέσσερις περιπτώσεις μπορούν να παρουσιαστούν 


Το περιεχόμενό είναι ένα ομογενές διάλυμά έτοιμο για την ανάλυση 

Το περιεχόμενό σν.ϊσταται από δυο υγρέ; οάσεις: Η ανάλυση καθεμιάς από τις φάσεις μπορεί 
να διενεργηθεί μετά από τη μετάγγιση της υποκείμενης φάσης σε ένα δεύτερο φιαλϊδιο Στην περίπτωση αυτή, 
κατά τη μεταφορά η βαλβίδα του πρώτου φιαλιδίου πρέπει να είναι στραμμένη προς τα κάτω. Η υποκείμενη 
φάση είναι συχνά υδατική και δεν περιέχει πλέον προωθητικό αέριο (περίπτωση βουτανίου/νερού) 

Το περιεχόμενο είναι εναιώρημα σκόνης. Μετά το διαχωρισμό της σκόνης μπορούμε να αναλύσουμε την υγρή 
φάση. 

Αφρός ή κρέμα: Ζυγίζεται καταρχήν μέσα στο φιαλϊδιο μεταφοράς μια ακριβής ποσότητα 2-μεθοξυαιθανόλης 
(5 έως 10 γραμμάρια περίπου). Κατά την απαερίωση. η 2-μεθοξυαιθανόλη εμποδίζει το σχηματισμό αφρού' 
είναι λοιπόν δυνατόν να αποχωριστούν τα προωθητικά αέρια χωρίς να υπάρξει απώλεια υγρού. 


Εξοπλισμός 

Η διάταξη μεταφοράς Ρ1 (εικόνα 1) είναι κατασκευασμένη από ντουραλουμίνιο ή από ορεί¬ 
χαλκο. Είναι μελετημένη για να προσαρμόζεται οε διάφορου; τύπον; βαλβίδων με τη βοήθεια 
ενός προσαρμογεα από πολυαιθυλένιο. Το όργανο αυτό δίνεται σαν παράδειγμα· μπορούν να 
χρησιμοποιηθούν και άλλες διατάξεις μεταφοράς (εικόνες 2 και 3). 

Το φιαλϊδιο μεταφορά; είναι κατασκει-ασμενο από λευκό γυαλί (εικόνα 4) και διαθέτει εξωτε¬ 
ρικά προστατευτική πλαστικοποιημένη διαφανή επένδυση. Η χωρητικότητά του ανέρχεται σε 
50 έως 100 τηΙ. Είναι εξοπλισμένο με μία βαλβίδα αλλά δεν διαθέτει σωλήνα εμβύΟισης. 
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Τα στοιχειώδη δείγματα πρέπει να αποθηκεύονται υπό τις συνθήκες που προδιαγράφονται από 
τον κατασκευαστή πάνω στην ετικέτα. 

Σε περίπτοχτη απουσίας ιδιαίτερων προδιαγραφών, όλα τα δείγματα πρέπει να αποθηκεύονται 
σε θερμοκρασία (ΐεταξύ 10 και 25 °0 σε συνθήκες σκότους. 

Τα στοιχειώδη δείγματα θα πρέπει να ανοίγονται μόνο και'ι την έναρξη της ανάλυσης. 

II. ΠΡΟΕΤΟΙΜΑΣΙΑ ΠΟΣΟΤΗΤΑΣ ΔΟΚΙΜΑΣΙΑΣ 

ΓΕΝΙΚΑ 

Ο αναλυτικός προσδιορισμός διενεργείται σε κάθε ένα από τα στοιχειώδη δείγματα ή, εάν η ποσότητα είναι 
ανεπαρκής, στον ελάχιστο δυνατό αριθμό στοιχειωδών δειγμάτων, τα οποία θα πρέπει να έχουν προηγουμένως 
αναμειχθεί πληροίς. 

Άνοιγμα του δοχείου σε ατμόσφαιρα αδρανούς αερίου, εάν απαιτείται από τη μέθοδο ανά¬ 
λυσης, και διενέργεια του απαιτούμενου αριθμού λήψεων ποσοτήτων δοκιμασίας το ταχύτερο 
δυνατόν. Η αναλυση 3α πρέπει να διενεργηθεί όσο το δυνατόν πιο σύντομα. Εάν το δείγμα 
πρέπει να διατηρηθεί, το δοχείο πρέπει να κλειστεί πάλι επμιελός σε ατμόσφαιρα αδρανούς 
αερίου. 

Τα καλλυντικά προϊόντα μπορούν να παρουσιάζονται σε υγρή, στερεή ή ημϊρευστη κατάσταση. 
Μπορεί να συμβι.ί, τα καλλυντικά προϊόντα, τα οποία συσκευάσθηκαν αρχικά με ομογενή 
μορφή, να παρουσιάσουν μειέπειτα διάφορες φάσεις που αντιστοιχούν με τις προαναφερθείσες 
καταστάσεις. Στην περίπτωση αυτή, πρέπει να υποστούν ομογενοποίηση. 


Μέθοδος 

Για τη μετάγγιση μια; επαρκούς ποσότητας προϊόντος, είναι αναγκαίο να αφαιρεθεί ο αέρας 
τον οποίο περιέχει το φιαλϊδιο μεταφοράς. Για το σκοπό αυτό, εισάγετε με τη βοήθεια της 
διάταξης μεταφοράς 10 ιπΙ περίπου διχλωροδιφθοριομεθανίου ή βουτανίου (ανάλογα με τη 
φύση-του προς εξέταση προϊόντος), έπειτα διενεργήστε πλήρη απαερίωση ώ; την εξαφάνιση της 
υγρής φάσης, έχοντας το φιαλίδιο με τη βαλβίδα στραμμένη προς τα πάνω. Αποσυνδέστε τη 
διάταξη μεταφοράς και ζυγίστε το φιαλίδιο μεταφοράς ('α’ γραμμάρια). Ανακινηστε ζωηρά το δοχείο με το 
προϊόν. Προσαρμόστε τη διάταξη μεταφοράς στη βαλβίδα του δοχείου (το οποίο βρίσκεται σε τέτοια Θέση ώστε 
η βαλβίδά να είναι στραμμένη προς τα πάνω), προσαρμόστε το φιαλίδιο μεταφοράς (στόμιο στραμμένο προς 
τα κάτω) πάνω στη διάταξη μεταφοράς και πιέσατε. Γεμίστε το φιαλίδιο μεταφοράς έως τα δύο τρίτα περίπου. 


Εάν η μεταφορά σταματήσει πρόωρα λόγω εξίσωσης των πιέσεων, είναι δυνπτή η συνέχισή της 
με την ψύξη του φιαλιδίου μεταφοράς. Αποσυνδέστε τη διαταξη μεταφοράς και ζυγίστε το φια¬ 
λίδιο (V γραμμάρια) για να προσδιορίσετε τη μάζα του μεταγγισθέντος προϊόντος, γπ , (πη - ίί- 3 ). 

Το δείγμα που λήφθηκε κατά τον τρόπο αυτό μπορεί να χρησιμοποιηθεί: 

1. για τη συνήθη χημική ανάλυση· 

2. για μια ανάλυση των πτητικών συστατικών με χρωματογραφία αέριας φάσης. 


5.4.1. Χη/ιηα/ αΐ'άΑινη 

Προβήτε στις παρακάτω ενέργειες διατηρώντας το φιαλίδιο μεταφοράς με το στόμιο προς τα 
πάνω: 

— Διενεργήστε απαερίωση. Εάν η απαερίωση προκαλεί το σχηματισμό αφρού, χρησιμοποιήστε 
ένα φιαλίδιο μεταφοράς, το οποίο περιέχει μια ποσότητα 2-μτ.θοξυαιθανόλης, επακριβώς 


Εάν ένα καλλυντικό προϊόν συσκευάζεται με μορφή η οποία καθιστά αδύνατη την επεξεργασία του σύμφωνα 
με τις παρούσες διατάξεις και για την οποία δεν χροβλέπονται μέθοδοι αναλύσεως, μπορεί να ακολουθηθεί μια 
ειδική διαδικασία, με την προϋπόθεση ότι θα περιγράφει λεπτομερώς στην έκθεση ανάλυσης. 

ΥΓΡΗ ΚΑΤΑΣΤΑΣΗ 

Στην κατάσταση αυτή συναντάμε κυρίως προϊόντα όπως τα διαλύματα σε έλαιο, οινόπνευμα 
και ύδωρ, τα ύδατη καλλωπισμού («υ δε ιοιίεΐιε), τα πλύματα (Ιοιίοηι) ή τα γαλακτώματα, τα 
οκοία μπορούν να συσχευασθούν μέσα σε φιαλίδιο, φιάλες, φύσιγγες ή σωληνάρια. 

Λήψη ποσότητας δοκιμασίας. 

— ανακινήστε ζωηρά το δοχείο πριν από την αφαίρεση του πώματος, 

— αφαιρέστε το πώμα, 

— αδειάστε μερικά πιΙ του υγρού σε ένα δοκιμαστικό σωλήνα για να εξετάσετε οπτικά τα 
χαρακτηριστικά του με σκοπό τη λήψη της ποσότητας δοκιμασίας. 

— σφραγίστε πάλι τα δοχείο, ή 

- διενεργήστε τις λήψεις ποσοτήτων δοκιμασίας που είναι αναγκαίες για την ανάλυση. 

— σφραγίστε πάλι το δοχείο. 

ΗΜΪΡΕΥΣΤΗ ΚΑΤΑΣΤΑΣΗ 

Στην κατάσταση αυτή συναντώνται κυρίως προϊόντα όπως η κρέμα, το γαλάκτωμα, τα 

πυκτώμαια <£εΙ$, τα οποία μπορούν να συσκευάζονται σε σωληνάριά, πλαστικά φιαλίδια η 

δοχεία. 


ζυγισμένη:. ι5 ίως 10 γ,*ιαμϊιρ;«), η οποία ιχπ εισαχθει ιιε τη βοήθεια μιας σύριγγας μίσω 
ιηςώί'Τ ι,·,; ιι: ιαψιψιις 

— Ο/.οκλπ ·ωστε την υ·,κ:·,Ί.ση των πτητικών ναιων χωρίς απωλειις, ιιναδ* υοντιχς μέσα σε 
ένα υδατόλουτρο σταθερής θερμοκρασίας 40*0 Αποσυνδέστε τη διάταξη μεταφοράς. 

• - Ξαναζυγίστε το φιαλίδιο μεταφοράς (V γραμμάρια) για τον καθορισμό του βάρους του υπολείμματος ιπ 2 (πι 2 
- ο-3). Για τον υπολογισμό του βάρους του υπολείμματος λάβετε υπόψη την ποσότητα της 2-μεθοξυαιθανόλης 
που χρησιμοποιήθηκε. 

- Αποσφραγίστε το φιαλίδιο μεταφοράς αφαιρώντας τη βαλβίδα 

— Διαλύστε πλήρως το υπόλειμμά μέσα σε μια γ\ωστή πικτότητα κατάλληλου διαλύτη. 

— Πραγματοποιήστε τον επιθυμούμενο προσδιορισμό σε ένα κλάσμα του διαλύματος. 

Τύποι υπολογισμού: 


όπου: 

πι, ■* μάζα του προϊόντος που μεταγγίστηκε στο φιαλίδιο μεταφοράς. 
πι 2 ■* μάζα του υπολείμματος μετά από θέρμανση σε 40 °0. 

ί ’ ** ποσοστό επί τηις εκατό της ουσίας το πι 2 (που προσδιορίζεται με κατάλληλη μέθοδο). 
Κ. - ποσοστό επί τοις εκατό της ουσίας στο σύνολο του προϊόντος. 


Λήψη ποσότητας δοκιμασίας. 

Δύο περιπτώσεις είναι δυνατές: 


(*> ί.Εαριθ. ί 147 της 9.6. 1975, σ. 40. 
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- συνολική ποσότητα της ουσία; στο σύνολο του προϊόντος. 

Ρ - καθαρή μαία του συνολικού συσκευασμένου προϊόντος πριν από την έναρξη των 

επεξεργασιών, (στοιχειώδες δείγμα) 

5.4.2. Ανόλιχτη των κτητικών συστατικών μζ χρωματογραφία αέριας φάσης 

54.2.1. Αρχή 

Από :ο φίαλίδιο μεταφοράς λάβετε την κατάλληλη ποσότητα υγρού με τη βοήθεια μιας σύριγγας αερίου χρωμα¬ 
τογραφίας, Εγχύστε το περιεχόμενο της σύριγγας μέσα στο χρωματσγράφο. 

5.4.22. Εξοπλισμός 

Σύριγγα αερίου χρωματογραφίας σειράς Α2 «ρτκίίΐοη *»Γηρίιη|» (25 ή 50μ1) (εικόνα 5) η ισοδύναμη Η σύ¬ 
ριγγα αυτή διαθέτει παλινδρομική βαλβίδα στη βάση της βελόνας. Η σύνδεση της σύριγγας προί το φιαλιδιο 
μεταφοράς πραγματοποιείται με τη βοήθεια μιας διάταξης μεταφοράς από την πλευρά του φιαλΛου και ενός 
σωλήνα από πολυαιθυλένιο (μήκους 8 γπγπ, εσωτερικής διαμέτρου 2.5 πιτη) από την πλευρά της σύριγγας. 


5.4.2Δ. Διαδικασία 

Αφού μεταγγίσετε μια κατάλληλη ποσότητα προϊόντος μέσα στο φίαλίδιο μεταφοράς με τη 
βοήθεια της διάταξης μεταφοράς, προσαρμόστε τη σύριγγα πάνω στο φίαλίδιο μεταφοράς όπως 
περιγράφεται στο σημείο 5 4 2.2. Έχοντας τη βαλβίδα σε ανοικτή θέση αναρροφήστε μια 
κατάλληλη ποσότητα υγρού. Αοαιρεστε τις φυσαλίδες αερίου με διαδοχικό ανεβοκατύβασμα 
του εμβόλου (στην ανάγκη ψυςτε τη σύριγγα). Όταν η σύριγγα περιέχει υγρό χωρίς φυσαλιδες, 
κλείστε τη βαλβίδα και αποσυνδέστε τη σύριγγα από το φίαλίδιο μεταφοράς. Προσαρμόστε 
τη βελόνα πάνω στη σύριγγα και μετά την εισαγωγή μέσα στο σημείο εισοδου του χρωματογράφσυ. απασφολί- 
στε τη βαλβίδα και εγχύστε 


5.4.2.4. Εσωτερικό πρότυπο 

Εάν είναι αναγκαίο να χρησιμοποιήσετε ένσ εσωτερικό πρότυπο, η εισαγωγή του μέσα στο 
φιαλιδιο μεταφοράς μπορεί να γίνει )ΐε τη βοήθεια μιας σύριγγας μέσω τη; διάταξης μεταφοράς. 



Ειχ(η·2 / 

Διάταξη μεταφοράς Ρ\ 



Εικόνα 2 

Περίβλημα Μι 

Σύνδεσμος για μία δαΑδίδα με αρσενικό άκρο και για μία βαλβίδα με θηλυκό άκρο 



Εικόνα 3 
Περίβλημα Μι 

Σύνδεσμος για δύο βαλβίδες με αρσενικό άκρο 



Φίαλίδιο μεταφοράς 

(Χωρητικότητας 50 έως 100 γπ!) 
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Εικόνα 5 

Σύριγγα αερίου Χρωματογραφίας σειράς Α, 


ΑΝΙΧΝΕΥΣΗ ΚΑΙ ΠΡΟΣΔΙΟΡΙΣΜΟΣ ΤίΙΝ ΕΥΕΥΘΕΡΟΝ ΥΛΡΟΪΕΙΑΙΠΝ ΊΟΥ ΝΑΤΡΙΟΥ ΚΑΙ 
ΤΟΥ ΚΑΛΙΟΥ 

ΑΝΤΙΚΕΙΜΕΝΟ ΚΑΙ ΠΕΔΙΟ ΕΦΑΡΜΟΓΗΣ 

Η μέθοβα: περιγράφει τη διαδικασία -χου επιτρέπει την ανίχνευση των ελεύθερων υδροξειδϊων του νατρίου ή 
και του καλιού, σε καλλυντικά προϊόντα στα οποία κεριέχονται σε αξιόλογες ποσότητες, και τον προσδιορισμό 
των υδροξειδϊων αυτών στα παρασκευάσματα για το ίσιωμα των μαλλιών και στα διαλυτικά παρασκευάσματα 
για τις παρωνυχίδες 


ΟΡΙΣΜΟΣ 

Το ελεύθερο υδροξείδιο του νατρίου και του καλιού στο δείγμα προσδιορίζεται από τον όγκο του οξέος αναφο¬ 
ράς που είναι αναγκαίος για την εξουδετέρωση του προϊόντος σε καθορισμένες συνθήκες και το αποτέλεσμα 
εκφράζεται επί τοις εκατό κατά μάζα (% "*/„,) ως ελεύθερο υδροξείδιο του νατρίου. 


ΑΡΧΗ 

Το δείγμα διαλύεται ή διασκορπίζεται μέσα στο νερό και τιτλοδοτείται με το οξύ αναφοράς. 
Καταγράφουμε τη μεταβολή της τιμής του ρΗ ταυτόχρονα ενώ προσθέτουμε το οξύ: για ένα 
απλό διάλυμα υδροξειδίου του νατρίου ή του καλιού, το πέρας της τιτλοδύτησης αντιστοιχεί με 
τη μέγιστη καθαρή μεταβολή της καταγεγραμμένης τιμής του ρΗ. . 

Η κανονική καμπύλη τιτλοδότησης μπορεί να επηρεαστεί από την παρουσία: 
α) αμμωνίας και άλλων ασθενών οργανικών βάσεων, οι οποίες παρουσιάζουν μια μάλλον επί¬ 
πεδη καμπύλη τιτλοδότησης. Στην περίπτωση αυτή, η αμμωνία αφαφπται με εξάτμιση κάτω 
από μειωμένη πίεση, αλλά σε θερμοκρασία περιβάλλοντος - 
6) αλάτων ασθενών οξέων, γεγονός που μπορεί να δώσει μια καμπύλη τιτλοδότησης, η οποία 
να παρουσιάζει διάφορα σημεία καμπής. Στην περίπτωση αυτή, μόνο το πρώτο μέρος της 
καμπύλης ως το πρώτο από τα σημεία αυτά καμπής αντιστοιχεί στην εξουδετέρωση του 
ιόντος υδροξυλίου που προέρχεται από το ελεύθερο υδροξείδιο του ιατριου ή του καλιού. 


Συνιστάται επίσης μια άλλη .μέθοδος τιτλοδότησης μέσα σε οινόπνευμα εαν αποδειχθεί ότι 
υπάρχει σημαντική αλληλεπίδραση των αλάτων ασθενών ανόργανων οξέων. 

Ενώ είναι θεωρητικά δυνατόν να βρεθούν και άλλες ισχυρές διαλυτές βάσεις, όπως είναι το 
υδροξείδιο του λιθίου ή το τεταρτοταγές υδροξείδιο του αμμωνιου, τα οποία δίνουν ένα 
υψηλό ρΗ, η παρουσία τους στον τύπο αυτό καλλυντικού προϊόντος είναι πάρα πο^ύ απί¬ 
θανη. 

4. ΑΝΙΧΝΕΥΣΗ 

4.1. Αντιδραστήρια 

4.1.1. Αλκαλικό ρυθμιστικό διάλυμα αναφοράς |ΐε ρΗ 9,18 στους 25 β Ο: διάλυμα 0,05 Μ τετραβορικού 
νατρίου (Να 2 Β 4 0 7 '10Η 2 0). 

4.2. Εξοπλισμός 

4.2.1. Συνήθης εξοπλισμός εργαστηρίου. 

4.2.2. ΓΙεχάμετρο. 

4.2.3. Ηλεκτρόδιο υάλου. 

4.2.4. Ηλεκτρόδιο αναφοράς καλομίλα να. 

4.3. Διαδικασία 

Ρυθμίστε τσ πεχάμετρο με τη βοήθεια του ρυθμιστικού δια λύματος αναωοράς (4.1 1). 
Προπαρασκεν-άστε ένα διάλυμα ή υδρόλιμα 10 °/ο του προς αναλυση προϊόντος $ιέσα σε νερό 
και διηθήστε. Μετρήστε το ρΗ. Εάν είναι Ισο ή υψηλότερο από 12. είναι αναγκαίο να 
διενεργηθεί ποσοτικός προσδιορισμός. 

5. ΠΡΟΣΔΙΟΡΙΣΜΟΣ 

3.1. Τιτλεδότηση σ* υδατικό μέσο 

5 . 1 . 1 . ΑίΠδραστήρια 

5.1.1.1. Τιτλοδοτημένο διάλυμα 0,1 Ν υδροχλωρικού οξέος. 

51.2. Εξοπλισμός 

5.Ι.2.Ι. Συνήθης εξοπλισμός εργαστηρίου. 

5.1.2.2. Πεχάμετρο, κατά προτίμηση με σύστημα καταγραφής. 

5.1.2.3. Ηλεκτρόδιο υάλου. 

5.1.14. Ηλεκτρόδιο καλομέλανα αναφοράς. 

5.1.3. ΑίΛ&χΛοία 

Ζυγίστε με ακρίβεια μέσα σε ένα ποτήρι 150 ιαΙ μια ποσότητα δοκιμασίας μεταξύ 0,5 και 1 %. 

Σε περίπτωση παρουσίας αμμωνίας, προσθέστε μερικά σφαιρίδια υάλου. Τοποθετήστε το 
ποτήρι μέσα σ’ έναν ξηραντήρα κενού, αφαιρέστε τον αέρα με τη βοήθεια μιας υδραντλίας 
μέχρις ότου η οσμή της αμμωνίας να μην είναι πλέον αντιλιριτή (περίπου 3 ώρες). 

Διαλύστε ή διασκορπίστε το υπόλειμμα σε 100 τηΙ νερού. Τιτλοδοτήστε με τη βοήθεια του διαλύ¬ 
ματος υδροχλωρικού οξέος 0,1 Ν (5.1.1.1) καταγράφοντας τη μεταβολή του ρΗ (5.1.2.2). 

5.1.4. Υπολογισμοί 

Προσδιορίστε τα σημεία καμπής της καμπύλης τιτλοδότησης. Όταν το πρώτο σημείο καμπής 
παρουσιάζεται σε ρΗ κατώτερο από 7, το δείγμα δεν περιέχει υδροξείδιο του νατρίου ή του 
καλίου. Όταν σχηματίζονται δύο ή περισσότερα σημεία καμπής της καμπύλης, μόνο το πρώτο 
πρέπει να ληφθεί υπόψη. 

Σημειώστε τον όγκο του διαλύματος τιτλοδότησης στο πρώτο αυτό σημείο καμπής. 

Έστω ότι: V ο όγκος του διαλύματος τιτλοδότησης σε πίΙ, Μ το βάρος της ποσότητας δοκιμασίας σε %. 

Η συγκέντρωση υδροξειδίου του νατρίου ή και καλίου στο δείγμα εκφράζεται επί τοις εκατό κατά μάζα (% "ύ^) 
ως υδροξείδιο του νατρίου με τον τύπο: 

V 

υδροξειδίου του νατρίου - 0,4 — 

Μ 

Μπορεί να παρουσιαστεί η περίπτωση κατά την οποία, παρά τις ενδείξεις για την παρουσία 
αρκετά σημαντικής ποσότητας υδροξειδείου του νατρίου ή/και του καλίου, η καμπύλη τιτλο- 
δότησης να μην παρουσιάζει ευκρινές σημείο καμπής. Στην περίπτωση αυτή, πρέπει να 
διενεργηθεί νέος προσδιορισμός σε ισοπροπανόλη. 

5.2. Τιτλοδότηση μέσα σε ισοπρο πανόλη 

5.2.1. ΑντιδρχοΓήρΐΛ 

5.11.1. Ισοπροπανόλη 

5.2.1.2. Τιτλοδοτημένο υδατικό διάλυμα υδροχλωρικού οξέος 1,0 Ν. 

5.2.1.3. Το διάλυμα υδροχλωρικού οξέος 0,1 Ν σε ισοπροπανόλη προπαρασκευάζεται αμέσως πριν από 
τη χρήση, με αραίωση του υδατικού διαλύματος υδροχλωρικού οξέος 1,0 Ν με ισοπροπανόλη. 

5.2.2/ Εξοπλισμός 

5.2.2.1. Συνήθης εξοπλισμός εργαστηρίου. 

5.2.2.2. Πεχάμετρο, κατά προτίμηση με σύστημα καταγραφής. 

5.2.2.3. Ηλεκτρόδιο υάλου. 

5.2.2.4. Ηλεκτρόδιο αναφοράς καλομέλανα. 

5.2.3. Αιπ&κασία 

Ζυγίστε με ακρίβεια σε ένα ποτήρι 150 γπΙ λήψη δοκιμαστικού δείγματος μεταξύ 0,5 και I ς. 

Σε περίπτωση παρουσίας αμμωνίπς, προσθέστε μερικά σφαιρίδια υάλου, τοποθετήστε το ποτήρι 
σε έναν ξηραντήρα κενού, αφαψέστε τον αέρα με τη βοήθεια μιας υδραντλίας μέχρις ότου η 
οσμή της αμμωνίας να μην είναι πλέον αντιληπτή (περίπου 3 ώρες). 

Διαλύστε ή διασκορπίστε το υπόλειμμα σε 100 ωΙ ισοπροπανόλης. Τιτλοδοτήστε με το διάλυμα 
υδροχλωρικού οξέος 0,1 Ν μέσα σε ισοπροπανόλη (5.2.1.3), καταγράφοντας τη μεταβολή του 
φαινόμενου ρΗ <5.2.2.2). 

5.2.4. Υπολογισμοί 

Μ ίδια μέθοδος όπως στο σημείο 5.1.4. Το πρώτο σημείο καμπής είναι ορατό σε φαινόμενο ρΗ 
περίπου 9. 

5.3. Εκαναληψιμότητα (') 

Για πιρι/Λτικόπιια της τάξη; του 5^0 ως Ν,(ΟΗ) κατά βάρος, η διαφορά μεταξύ των αποτε- 
Χεσμάιων δύο παράλληλων προσδιορισμών που διενεργήθηκαν πάνω στο ίδιο δείγμα δεν πρέπει να υπερβαίνει 


(*) Σύμφωνα με το πρότυπο 150/015 5725. 
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IV ΠΡΟ— \ίΟΡΙ2*-ΜΟ£ ΚΑΙ ΑΝΙΧΝΕΥΤΗ ΤΟΥ ΟΞΑΛΙΚΟΥ ΟΣΕΟΣ ΚΑΙ ΤΩΝ ΑΛΚΑΛΙΚΩΝ ΑΛΛΤΩΪ' 7 
Ί ΟΥ ΙΕ ΠΡΟΪΟΝΤΑ ΠΕΡΙΠΟΙΗΣΗΣΤΗΣ ΚΟΜΗΣ 

I. ΑΝΤΙΚΕΙΜΕΝΟ ΚΑΙ ΠΕΔΙΟ ΕΦΑΡΜΟΓΗΣ 

Η μέθοδος Γ.υυ περιγράς>εται παρακάτω είναι κατάλληλη για τον προσδιορισμό και την ανί¬ 
χνευση :υυ οξαλικού οξέος και τον αλκαλικών αλάτων του μέσα σε προϊόντα περιποίησης της 
κόμης. 

Η μέθοδος αυτή μπορεί να χρησιμοποιηθεί μέσα σε άχρωμα υδατικά ή αλκοολικά διαλύματα 
και κλί ιιατα (Ιουοηι), τα οποία περιέχουν 5 <*& περίπου οξαλικό οξύ ή ισοδύναμο ποσοστό επί 
το* εκατό αλ.καλικοΰ οξαλικού άλατος. 


Η περιεκτικότητα του δείγματος σε οξαλικό οξύ ή/και αλκαλικά άλατα του οξέος αυτού, που 
προσδιορίζεται σύμφωνα με τη μέθοδο αυτή, εκφράζεται επί τοις εκατό κατά μάζα ως ελεύθερο οξαλικό οξύ. 


ΥΠΟΛΟΓΙΣΜΟΣ 

Η περιεκτικότητα του δείγματος εκφραζόμενη ως οξαλικό οξύ, επί τοις εκατό κατά μάζα υπολογίζεται με τη 
βοήθεια του τύπου: 


^ οξαλικό οξύ - * · 4 'χ Γ θ - 00 ' Ρ0 


Α -η κατανάλωση υπερμα/γονικού καλίου 0.1 Ν, μετρημένη σύμφωνα με το σημείο 6.8. 

Ε - η ποσότητα δείγματος που χρησιμοποιήθηκε στο σημείο 6.1, σε γραμμάρια. 

4,50179 - ο συντελεστής της μετατροπής για το οξαλικό οξύ. 

ΠΠΑΝΛΛΗΨΙΜΟΊΉΤΛ (*) 

Ι'ιπ περιεκτικότητα σε οξαλικό οξύ της τάξης του 5 Η κατά βάρος, η διαφορά μεταξύ των απο¬ 
τελεσμάτων δύο παράλληλων προσδιορισμών που διενεργήθηκαν πάνω στο ίδιο δείγμα δεν πρέπει να υπερβαί¬ 
νει το 0,15%. 


Αφού αφαιρεθούν οι επιφανιακά ενεργοί ανιοντικές ουσίες με τη βοήθεια υδροχλωρικής 9.1. 
ρ-τολουϊδίνης, το οξαλικό οξύ ή/και τα οξαλικά άλατα καταβυθίζονται με μορφή οξαλικού 
ασβεστίου· έπειτα διενεργείται ΰ.ήΟηση του διαλύματος. Το ίζημα διαλύεται επειτα σε θειικο 
οξύ και τιτλοδοτείται με τη βοήθεια υπερμαγγανικοί καλίου. 

ΑΝΤΙΔΡΑΣΤΗΡΙΑ 

Όλα τα αντιδραστήρια πρέπει να είναι αναλυτικής καθαρότητας. 9.2. 

Διάλυμα οξικού αμμωνΐου 5% κατα μάζα 9.2.! 

Διάλυμα χλωριούχου ασβεστίου 10% κατά μάζα. 922 

Αιθανόλη 95 νο (όγκο/όγκο). 

Τ ετραχλωράνθρακας. 

9.23 

Διαιθυλαιθέρας. 

Διάλυμα διυδροχλωρικής ρ-τολουΐίίνης 6,8 % κατά μάζα. 9.2.4, 

Διάλυμα υπερμαγγανικού καλίου 0,1 Ν. 

θβιϊκό οξύ 20 % κατά μάζα. ^ ^ 

Υδροχλωρικό οξύ 10% κατά μάζα. 

Οξικό νάτριο 3Η 2 0. 

Παγόμορφο οξικό οξύ. 
θειικό οξύ (1 :1). 

Κορεσμένο διάλυμα υδροξειδίου του βαρίου. 

ΕΞΟΠΛΙΣΜΟΣ 
Διαχωρισηκές χοάνες, 500 ω!. 

Ποτήρια, 50 και 600 π»1 

Γυάλινα χοητά διήθησης 0-4. ^ 

Ογκομετρικοί κύλινδροι, 25 και 100 πιΐ 
Σιφώνια, 10 αιΙ. 

3 . 

Φιάλες για διήθηση εν κενώ, 500 τηΐ. 

Αντλία νερού. 

Βαθμολογημένο θερμόμετρο από 0 έως 100 °0. 

Θερμαινόμενος μαγνητικός αναδευτήρας. 

, 4. 

Μαγνητικές ράβδοι ανάδευσης επενδυμένες με τεφλόν. 

Προχοίδα, 25 επί. 

4.1. 

Κωνικές φιάλες, 250 ώΙ. 


Το οξαλικό οξύ ή/και τα οξαλικά άλατα καταβυθίζονται με τη μορφή οξαλικού ασβεστίου και 
διαλύονται μέσα σε θειικό οξύ. Προσθέτουμε έπειτα λίγο διάλυμα υπεριιηγγανικού καλίου, το 
οποίο αποχρωματίζεται και προκαλεί το σχηματισμό διοξειδίου του άνθρακα. Περνώντας αυτό 
το διοξείδιο του άνθρακα μέσα από ένα διάλυμά υδρύξεώίου του βαρίου, προκαλούμε το 
σχηματισμό ενός λευκού ιζήματος (γαλακτώδες) ανθρακικού βαρίου. 


Υποβάλτε ένα μέρος του δείγματος για ανάλυση στην επεξεργασία που περιγράφεται στα 
σημεία 6.1 έως 6.3 παραπάνω, ώστε να αφαιρεθούν τα απορρυπαντικά που μπορεί να περιέχει. 

Σε 10 ηιΙ περίπου διαλύματος, που λήφθηκε σύμφωνα με το σημείο 9.2.1, προσθέστε με την άκρη. 
μιας σπάτουλας λίγο οξικό νάτριο (4.10) και οξινίστε το διάλυμα σε μερικές σταγόνες παγόμορφου οξικού οξέος 
(4.11). 

Προσθέστε διάλυμα χλωριούχου ασβεστίου Ι0 0Ό (4.2) και διηθήστε το διάλυμα. Διαλύστε το 
ίζημα του οξαλικού ασβεστίου σε 2 ιηΐ θειικού οξέος (I : 1) (4.12). 

Μεταγγίστε το διάλυμα μέσα σε ένα δοκιμαστικό σωλήνα και προσθέστε σταγόνα προς στα* 
γόνα 0,5 γπΙ περίπου διαλύματος υπερμαγγανϊου καλίου 0,1 Ν (4.7). Εάν υπάρχει οξαλικό άλας, 
το διάλυμα αποχρωματίζεται, αργα στην αρχή και μετέπειτα γρήγορα. 

Αμέσως μετά την προσθήκη του υπερμαγγανικού καλίου, τοποθετήστε πάνω στο δοκιμαστικό 
σωλήνα ένα μικρό γυάλινο σωλήνα κατάλληλων διαστάσεων ο οποίος να είναι εφοδιασμένος 
μβ κώμα για τον δοκιμαστικό σωλήνα, Θερμάνατε ελαφρά το περιεχόμενο και συλλέξτ* το διοξείδιο του άνθρα- 
κοε που σχηματίστηκε μέσα σε ένα κορεσμένο διάλυμα υδροξειδΐα» του βαρίου (4.13). Ο σχηματισμός, μετά 
από 3 έως 5 λεπτά, ενός γαλακτώδους νέφους ανθρακικού βαρίου δείχνει την παρουσία οξαλικού οξέος. 


V. ΠΡΟΣΔΙΟΡΙΣΜΟΣ ΤΟΥ ΧΛΩΡΟΦΟΡΜΙΟΥ ΜΕΣΑ ΣΤΙΣ ΟΔΟΝΤΟΚΡΕΜΕΣ 
ΑΝΤΙΚΕΙΜΕΝΟ ΚΑΙ ΠΕΔΙΟ ΕΦΑΡΜΟΓΗΣ 

Η μέθοδος αυτή περιγράφει τον προσδιορισμό με χρωματογραφία αέριας φάσης του χλωροφορ¬ 
μίου μέσα στις οδοντόκρεμες. Η μέθοδος προ6/.έπεται για τον προσδιορισμό χλωροφορμίου έως 
5 <Μι. 


Η περιεκτικότητα χλωροφορμίου, που προσδιορίζεται με τη μέθοδο αυτή, εκφράζεται επί τοις εκατό κατά μάζα 
προϊόντος. 


Φέρουμε την οδοντόκρεμα σε αιώρημα μέσα σε ένα μείγμα διμεθυλοφορμαμιδίου και με3α- 
νόλης. προσθέτοντας μια ορισμένη ποσότητα ακετονιτριλίου σαν εσωτερικό πρότυπο. Μετά 
από φυγοκέντριση. αναλύουμε ένα μέρος της υγρής φάσης με αέρια χρωματογραφία και υπολο¬ 
γίζουμε την περιεκτικότητα σε χλωροφόρμιο. 

ΑΝΤΙΔΡΑΣΤΗΡΙΑ 

Όλα τα αντιδραστήρια πρέπει να είναι αναλυτικής καθαρότητας 
ΡοΓίριΚ (2, ή Ηιγοπ>ο5ογ!> ΙΟΙ ή ισοδύναμα (80 έως 100 γπ«5Κ). 

Ακετονιτρίλιο. 

Χλωροφόρμιο. 

Διμεθυλοφορμαμίδιο. 


Ζυγίστε 6 έως 7 % δείγματος σε ένα γυάλινο ποτήρι των 50 πιΐ, φέρτε το ρΗ στο 3 με τη βοήθεια 4.6. 
αραιού υδροχλωρικού οξέος (4.9) και μεταγγίστε το διάλυμα με τη βοήθεια 100 ηΐ αποσταγμένου ύδβτ« σε μια 
δ,«χωριστική χοάνη. Προσθέστε έπειτα25 γπΙ αιθανόλης (4.3), 25 ιη) διαλύματος διυδροχλωρικής ρ-τόλουϊδί- 
νης (4.6) και 25 έως 30 π»1 τετραχλωρανθρακα (4.4) και ανακινήστ* δυνατά το μείναα. 


Μετά το διαχωρισμό των φάσεων, αφαψέστε το υποκείμενο στρώμα (οργανική φάση), επαναλά¬ 
βετε την εκχύλιση με τη βοήθεια των αντιδραστηρίων που αναφέρονται στο σημείο 6.1 και 
αφαιρέστε πάλι την οργανική φάση. 

Μεταγγίστε το υδατικό διάλυμα σε ένα γυάλινο ποτήρι 600 αιΙ και αφαιρέστε τον υπόλοιπο τετραχλωριούχο 
άνθρακα φέροντας το διάλυμα σε βρασμό. 

Προσθέστε 50 ιπΙ διαλύματος οξικού αμμωνίου (4.1), φέρτε το διάλυμα σε βρασμό (5.9), προ¬ 
σθέστε 10 ιηΙ θερμού διαλύματος χλωριούχου ασβεστίου (4.2) στο διάλυμα που βράζει, ανα¬ 
δεύοντας ταυτόχρονα, έτσι ώστε να σχηματισθεί ίζημα. 

ϋ^γςατε εάν το ίζημα είναι πλήρες προσθέτοντας μερικές σταγόνες διαλύματος χλωριούχου 
ασβεστίου (4.2), αφήστε να κρυώσει σε θερμοκρασία περιβάλλοντος, προσθέστε αναδεύοντας 
(5.10) 200 πιΐ αιθανόλης (43) και αφήστε το να ηρεμήσει 30 λεπτά. 

Διηθήστε το υγρό μέσα σε μια γυάλινη χοάνη διήθησης (5.3), μεταφέρτε ιο ίζημα μέσα στη 
χοάνη διήθησης με μια μικρή ποσότητα θερμού ύδατος (50 έως 60 X) και πλύντε το ίζημα με 
κρύο νερό. 

Πλύντε το ίζημα από πέντε φορές με λίγη αιθανόλη (4.3) και λήρο διαιθυλαιθέρα (4.5), έπειτα διαλύστε το ίζημα 
μέσα σε 50 ιηΐ θερμού θειικού οξέος (4.8) ηφαλαμβάνοντας το τελευταίο δια μέσου της χοάνης διήθησης κάτω 
από μειωμένη πίεση. 


Διάλυμα εσωτερικού προτύπου: 

Μεταφέρτε με σιφώνιο 5 ωΙ και διμεθυλοφορμαμιδίου (4.4) σε μια ογκομετρική φιάλη 50 οι| και 
προσθέστε περίπου 300 πί^ (Μ) ακιτυνιτρίΛίου επακριβώς ζυγισμένου. Συμπληρώστε ώς τη 
χαραγή με διμεθυλοφορμπμίόιο και ανατάξτε. 

Διάλυμα για τον προσδιορισμό του συντελεστή σχετικής απόκρισης: Μεταφέρτε με σιφώνιο 
5 ιηΙ διαλύματος εσωτερικού προιυπου (4.6) σε μια ογκθ(ΐετρική φιάλη 10 ιττί και προσθέστε 
«ρίπου 300 σι§ (Μ ( ) χλωροφορμίου (4.3) επακριβώς ζυγισμένου. Συμπληρώστε ώς τη χαραγή με 
διμεθυλοφορμαμίδιο και αναμείξτε. 

ΕΞΟΠΛΙΣΜΟΣ 
Αναλυτικός ζυγός. 

Χρωματογράφος αέριας φάσης, εφοδιασμένος με ανιχνευτή ιονισμού φλόγας. 

Σύριγγα έγχυσης 5 ή 10 μΙ, βαθμολογημένη κατά 0,1 μ|. 

Σιφώνια ογκομετρικά 1,4 και 5 τηΐ. 

Ογκομετρικές φιάλες χωρητικότητας 10 και 50 τηΐ 

Δοκιμαστικός σωλήνας περίπου 20 π»1 με βιδωτό πώμα, θονίκΐ Ρηηοτ ή παρόμοιος. Το εσωτε¬ 
ρικό του πώματος είναι εφοδιασμένο με μια πλάκα από πλαστική ύλη της οποίας η μία όψη 
είναι καλυμμένη με τεφλόν. 


6 . 8 . 


Μεταγγίστε το διάλυμα χωρίς καμία απώλεια σε μια κωνική φιάλη (5.12) και τιτλοδοτήστε με 
τη βοήθεια ενός διαλύματος υπερμαγγανικού καλίου (4.7) μέχρις ότου επιτευχθεί ένας ασθενής 
ροδόχρους χρωματισμός. 


(') Σύμφωιτι με το πρότυπο Ι50/ΘΙ5 5725. 
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ΔΙΑΔΙΚΑΣΙΑ 


Συνθήκες αέριας χρωματογραφίας 
Υλικό στήλης: ύαλος. 

Μήκος: 150 απ. 

Εσωτερική διάμετρος 4 αία». 

Εξωτερική διάμετρος 6 ππη. 

Πλήρωση: Ροηρίΐι (} ή <:Ηγοπ]05ογΙ> 101 ή ισοδύναμο 80 έως 100 ιπτιΐι (4.1). 

Ανιχνευτής: τονισμός φλόγας. 

Ρυθμίστε την ευαισθησία του κατά τρόπο ώστε μετά από έγχυση τριών μ! του διαλύματος 4.7, 
το ύψος της κορυφής του ακετονιτριλίου να καλύπτει περίπου τα τρία τέταρτα του συνόλου της 
κλίμακας. 

Φέρον αέριο: άζωτο, παροχή 65 ηοΙ/πτίπ. 

Βοηθητικό αέριο: υδρογόνο. 

Ρυθμίστε την παροχή των αερίων στο επίπεδο του ανιχνευτή τονισμού φλόγας κατά τρόπο ώστε 
η παροχή του αέρα ή του οξυγόνου να είναι πενταπλάσια έως δεκαπλάσια του υδρογόνου. 

θερμοκρασίες 
Διάταξη εισόδου: 210 "0. 

Ανιχνευτής: 210 “0. 

Στήλη: 175 β Ο. 

Κατα}·ραφέας 

Ταχύτητα εκτύλιξης: 100 οπτ/Η περίπου. 

Προετοιμασία δείγματος 

Διενεργήστε τη λήψη της ποσότητας δοκιμασίας από ένα σωλήνα ο οποίος δεν έχει ακόμη ανοιχτεί. Αφαιρέστε 
το ένα τρίτο του περιεχομένου, σφραγίστε πάλι το σωλήνα, αναμείξτε προσεκτικά το υπόλοιπο περιεχόμενο 
μέσα στο σωλήνα και έπειτα λάβετε την ποσότητα δοκιμασίας. 


Προσδιορισμός 

Ζυγίστε, με ακρίβεια 10 πι*, 6 ή 7$ (Μ^) οδοντόκρεμας, η οποία έχει υποστεί προετοιμασία σύμφωνα με το 
σημείο 6.2 μέσα σε ένα σωλήνα με βιδωτό πώμα (5.6) και προσθέστε τρία σφαιρίδια υάλου. 

Μεταφέρτε, )ΐε τη βοήθεια σιφωνίου, 5 ω! διαλύματος εσωτερικού προτύπου (4.6), 4 σιΙ δηιεΟυ- 
λονυρμπμώίυυ ι4.4) και 1 ιαί μεθανόλης (4.5) μέσα στο σωλήνα, σφραγίστε με το βιδωτό πώμα 
και ομογενοποιήστε. 

Λναδι.ύσατε επί μίση ώρα με τη βοήθεια ενός μηχανικού αναδευτήρα και φυγοκεντρίστε επί 15 
λεπτά, διατηρώντας το σωλήνα κλειστό, με ταχύτητα τέτοια ώστε να υπάρξει σαφής διαχω¬ 
ρισμός των φάσεων. 

(Παρατήρηση: Συμβαίνει ορισμένες φορές η υγρή φάση να μην είναι διαυγής μετά τη φυγυκέ- 
ντριση. Μπορούμε να βελτιώσουμε την κατάσταση προσθέτοντας 1 έως 2 ς χλωριουχου νατρίου 
μέσα στην υγρή φάση και έπειτα να φυγοκεντρίσουμε πάλι.) 

Εγχύσατε 3 μΐ του διαλύματος αυτού (6.3.3) υπό τις συνθήκες που περιγράφονται στο σημείο 
6.1. Επαναλάβειε την ενέργεια αυτή. Υπό τις συνθήκες που αναφέρονται παραπάνω, μπορούμε 
να δώσουμε τους ακόλουθους χρόνους καθυστέρησης: 

Μεθανόλη: περίπου 1 λεπτό. 

Ακετονιτρίλιο: περίπου 2,5 λεπτά. 

Χλωροφόρμιο: περίπου 6 λεπτά. 

Διμεθυλοφορμαμίδιο: 15 λεπτά. 

Προσδιορισμός τον συντελεστή σχετικής αετό κρίσης 

Εγχύστε 3 μΐ του διαλύματος (4.7) για τον καθορισμό του συντελεστή αυτού. Επαναλάβετε την 
ενέργεια αυτή. Προσδιορίζετε καθημερινά το συντελεστή σχετικής απόκρισης. 


ΥΠΟΛΟΓΙΣΜΟΣ 


Υπολογισμός της σχετικής απόκρισης 

Μετρήστε το ύψος και το πλάτος στο μισό ύψος των κορυφών του ακετονιτριλίου και του 
χλωροφορμίου και υπολογίστε το εμβαδόν των δύο κορυφών με τον τύπο: ύψος χ πλάτος στο 
μισό ύψος. 

Προσδιορίστε το εμβαδόν των κορυφών του ακετονιτριλίου και του χλωροφορμίου στα χρώμα- 
τογραφήματα που λήφθηκαν σύμφωνα με το σημείο 6.3.5 και υπολογίστε τη σχετική απόκριση 
ίτ )ΐε τη βοήθεια του τύπου: ^ 

ί Αϊ χ Μι Α» χ >Λο Μ 
” “ Μί "χ Αϊ ” Αί χ Μ« 


όπου: 

ί* — ο συντελεστής σχετικής απόκρισης για το χλωροφόρμιο. 

Α$ - το εμβαδόν της κορυφής του χλωροφορμίου (6.3.5). 

Αΐ * το εμβαδόν της κορυφής του ακετονιτριλίου (6.3.5). 

Μί - η ποσότητα του χλωροφορμίου σε γπ(> ανά 10 πιΙ διαλύματος που αναφέρεται στο σημείο 
6.3.5 (- Μ,). 

Μί - η ποσότητα ακετονιτριλίου σε γπ£ ανά 10 ηΐ διαλύματος που αναφέρεται στο σημείο 
6.3.5 (- •/(ο Μ). 

Υπολ,ογίσιε το μέσο όρο των τιμών που υπολογίστηκαν. 

Υπολογισμός τη; περιεκτικότητας σε χλωροφόρμιο 

Υπολογίστε, σύμφωνα με τον τρόπο που περιγράφεται στο σημείο 7.1.1, το εμβαδόν των 
κορυφών του χλωροφορμίου και του ακετονιτριλίου των χρωματογραφημάτων που ελήφθησαν 
σύμφωνα με τη διαδικασία που περιγράφεται στο σημείο 6.3.4. 

Υπολογίστε την περιεκτικότητα σε χλωροφόρμιο της οδοντόκρεμας με τη βοήθεια του τύπου: 


%Χ - 


Α* χ Μί 
ί$ χ Μ$χ χ Λΐ 


χ 


100 % - 


_Ατ_χ_Μ_ 

ίί X Αί χ Μο χ 100 


όπου: 

%Χ = η περιεκτικότητα σε χλωροφόρμιο της οδοντόκρεμας επι τοις εκατό κατα μάζα. 

Αί - το εμβαδόν της κορυφής του χλωροφορμίου (6.3 4). 

Αί - το εμβαδόν της κορυφής του ακετονιτριλίου (6.3.4). 

Μ$χ = το βάρος σε γπκ του δείγματος που προετοιμάστηκε σύμφωνα με το σημείο 6.3.1 (= ΙΟΟΟχΜο). 


4. 

4.1. 

4.2. 

4.3. 

4.4. 

«4.5. 


4.7. 


5. 

5.1. 

5.2. 

5.3. 

5.4. 

5.5. 

5.6. 

5.7. 

5.8. 

5.9. 

5.10. 

5.11. 

5.12. 

6 . 

6 . 1 . 


6.3. 

6.4. 

65. 


6 . 6 . 

6.7. 

7. 


Υπολογίστε το μέσο ορο των περιεκτικυτιιτων που εληφθησαν και εκφράστε το αποτέλεσμα με 
προσέγγιση 0,1 ά'ο. 

ΕΠΛΝΛΛΠΥΙΜΟΤΗΤΑ (') 

Για μια περιεκτικότητα σε χλωροφόρμιο περίπου 3 Η κατά βάρος, η διαφορά μεταξύ των απο¬ 
τελεσμάτων δύο παράλληλων προσδιορισμών που διενεργήθηκαν πάνω στο ίδιο δείγμα δεν πρέπει να υπερβαί¬ 
νει το 0,3%. 


VI. ΠΡΟΣΔΙΟΡΙΣΜΟΙ ΤΟΥ ΨΕΥΔΑΡΓΎΡΟΥ 
ΑΝΤΙΚΕΙΜΕΝΟ ΚΑΙ ΠΕΔΙΟ ΕΦΑΡΜΟΓΗΣ 

Η μέθοδος αυτή ( περιγράφει τον προσδ’ηρισμό του ψει-δαργνρου που υπάρχει μέσα στα καλλυ- 
νηκά προϊόντα με μορφή χλωριούχου άλατος, ΰειικού αλατος, φαινολοσουλ.φονικού άλατος ή 
συνδυασμού μερικών από τα άλατα αυτά. 


ΟΡΙΣΜΟΣ 

Η περιεκτικότητα % κατά μάζα σε ψευδάργυρο του δείγματος, βρίσκεται με σταθμικό προ¬ 
σδιορισμό τη; συμπλοκής ένωση; Ζη (2-μεθυλο-8·υδροξυκινολίνη>2 . 

ΑΡΧΗ 

Ο ψευδάργυρο; στο διάλυμα καταβυθίζεται σε όξινο περιβάλλον με τη μορφή: 

Ζη (2-μεθυλΛ·8·υδροξυκινολ.ί\η) : . Μετά από διήθηση και ξήρανση, το ίζημα ζυγίζεται. 

ΑΝΤΙΔΡΑΣΤΗΡΙΑ 

ΟλΛ τα αντιδραστήρια πρέπει να είναι αναλυτικής καθαρότητας. 

Αμμωνία 25 % κατά μάζα (ά™ = 0,91). 

Παγόμορφο οξικό οξύ. 

Οξικό αμμώντο. 

2·μεθυλΛ·8-ι»δροςυκινολίνη 
Διάλυμα αμμωνίας 6 % (μάζα/όγκο) 

Φέρτε 240 1 αμμωνίας (4.1) σε μια ογκομετρική φιάλη των 1000 ιηΐ, συμπληρώστε ως τη χαραγή με αχοσταγ 
μένο νερό και αναμείξτε. 

Διάλυμα οξικού αμμωνίου 0,2 Μ 

Διαλύστε μέσα σε μια ογκομετρική φιάλ.η 1 000 εηΐ, 15,4 § οξικού αμμωνίου (4.3) μέσα σε απο¬ 
ταγμένο νερό. Συμπληρώστε ώς τη χαρα·γή με αποσταγμένο νερό και αναμείξτε. 

Διάλυμα 2-μεθυλο-8-υδροξυκινο).ίνης 

Σε μια ογκομετρική φιάλη των 100 γπΙ διαλύστε 5 % 2-με3υλο-8-υδρσξυκινϋλίνης σε 12 ιηΐ παγό- 
μορφου οξικού οξέος. Συμπληρώστε ώς τη χαραγή με απιχπαγμένο νερό και αναμείξτε. 

ΕΞΟΠΛΙΣΜΟΣ 

Ογκομετρικές φιάλες των 100 και 1000 πιΐ. 

Γυάλινα ποτήρια των 400 ™Ι. 

Ογκομετρικοί κύλινδροι των 50 και 150 ιη!. 

Βαθμολογημένα σιφώνια των 10 π»1. 

Γυάλινες χοάνες διήθησης 0-4. 


Φιάλες διήθησης κενού των 500 πΐ. 

Υόριντλιες. 

Θερμόμετρο βαθμολογημένο από 0 μέχρι 100 °0 

Εηρανηρας εφοδιασμένος με κατάλληλο ξηραντικό μέσο και υγρό μετρικό δείκτη, π.χ. σιλι- 
καζέλ ή τνάλογο υλικό. 

Πυριατήρο ριΌμκηιενο σε θερμοκρασία 150 ± 2°0. 

Πεχάμειρο 
Θερμαινόμενη πλοϊκά. 

ΔΙΑΔΙΚΑΣΙΑ * 

Ζυγίστε ακριβώς*} έως 10 | (Μ) του προς εξέταση δείγματος, το οποίο πρέπει να περιέχει 50 έως 100 πι$ 
περίπου ψευδαργύρου, τοποθετήστε τα σε ένα ποτήρι των 400 τη!, προσθέστε 50 τηΐ αποσταγμένου νερού και 
αναμείξτε. 

Προσθέστε 2 π-1 δρίματος 2-με30.ο-8-νδροξυκινυλΙνη; (4.7) για κάθε 10 ψευδαργύρου που 
περιέχονται μέσα συ διάλυμα (6.1) και αναμείξτε. 

Αραιώστε με 150 ηιΐ αποστανμενου νερού, φέρτε τη θερμοκρασία (5.12) του διαλύματος σε 
60 °0 και προσθεστε αναδεύοντας 45 ιπΐ διαλύματος οξικού αμμωνίου 0,2 Μ (4.6). 

Αναδεύοντας, οέριε το {Η του διαλί ματος σε 5,7 ώς 5,9 με τη βοήθεια αμμωντακού διαλύματος 
6 (4.5)' ελέγξτε το ρΗ -ου διαλύματος με τη βοήθεια ενός πεχαμέτρου. 

Αφήστε το διάλυμα να ΐρεμήσει επί 30 λεπτά, διηθήστε το διάλυμα με τη βοήθεια μιας 

υδραντλίας διά μέσου μιας χοάνης διΓ,Οησης 0-4. η οποία να έχει ξηρονθπ προηγουμένως 
(150°0) και να έχει ζνγισ&ί, μετά από ψύξη (Μο ). Πλύντε το συγκεντρωθεί* ίζημα μέσα στη 
χοάνη με 150 ιγ. 1 αποσταγμένχο νερού το οποίο να έχει θερμανθεί στους 95 Ο 

Τοποθετήστε τη χοάνη μέσα σι ένα πυριατήριο ξήρανσης ρυθμισμένο σε 150° (2 και αφήστε να 
ςηρανΰεί επι μία ώρα. 

Βγάλτε τη χοάνη από το πυριαήριο, τοποθετήστε την σε έναν ξηραντήρα (5.9) και προσδιο¬ 
ρίστε τη μάζα της (Μ>), αφού την'χπε φέρει σε θερμοκρασία περιβάλλοντος. 

ΥΠΟΛΟΓΙΣΜΟΣ 

Υπολογίστε την περιεκτικότητα του δείγματος σε ψευδάργυρο επί τσις εκατό κατά μάζα με τη βοήθεια του τύ¬ 
που: 


Μί *» η ποσότητα τυυ ακετονιτμιλίον σε πΐβ ανά 10 πι| διαλύματος που ελήφθη σύμφωνα με 
το σημείο 6.3 2 (*/)« Μ) 


(’) Σύμφωνα με το πρότυπο 150/01$ 5725. 
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.. (Μ,-Μο)χ 17,12 

% ψευδάργυρος =-- 

όπου: - 


7. 

7.1. 


Μ *ή μάζα σε γραμμάρια του δείγματος που προετοιμάστηκε σύμφωνα μβ το σημείο 6.1. 
Μ<, = η μάζα στ γραμμάρια της κενής και ξηρής χοάνης διήθησης (6.5). 

Μ, = η μάζα σε γραμμάρια της χοάνης διήθησης μβ το ίζημα (6.7). 

8. ΕΠΑΝΑΛΗΨΙΜΟΤΗΤΑ(') 


7.2. 


7.3. 


Για μια περιεκτικότητα σε ψευδάργυρο της τάξης του 1 άΐ κατά βάρος η διαφορά μεταξύ των 
αποτελεσμάτων δύο παράλληλων προσδιορισμών που διβνβργήθηκαν πάνω στο ίδιο διίγμα 
δεν πρέπει να υπερβαίνει το 0,1 ίο. 


7.5. 

VII. ΠΡΟΣΔΙΟΡΙΣΜΟΣ ΚΑΙ ΑΝΙΧΝΕΥΣΗ ΤΟΥ Ρ-ΦΑΙΝΟΛΟΣΟΥΛΦΟΝΙΚΟΥ ΟΞΕΟΣ 


1. ΑΝΤΙΚΕΙΜΕΝΟ ΚΛΙ ΠΕΛΙΟ ΕΦΑΡΜΟΓΗΣ 

Η μέθοδος αυτή περιγράφει την ανίχνευση και τον προσδιορισμό του φαινολοσουλφυνικυύ 
οξέος σε καλλυντικά προϊόντα όπως είναι τα αεροζόλ και τα πλύματα (Ιοιιοι») προσώπου. ^ 

2. ΟΡΙΣΜΟΣ 8 , 

Η περιεκτικότητα του δείγματος σε ρ-φαινολοσουλφσνικό οξύ. η οποία προσδιορίζεται σύμφωνα με τη μέθοδο 
αυτή, εκφράζεται επί τοις εκατό κατά μάζα ως άνυδρος ρ-φαινολοσουλφονικός ψευδάργυρος 

8 . 2 . 


3. ΑΡΧΗ 

Η ποσότητα δοκιμασίας συμπυκνώνεται υπό μειωμένη πίεση, διαλύεται μέσα στο νερό και καθαρίζεται με 
εκχύλιση χλωροφορμίου. Ο προσδιορισμός του ρ-φαινολοσουλφονικού οξέος διβνεργείται με ιωδιομετρία επί 
ενός κλάσματος του διηθημένου υδατικού διαλύματος 
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4.1. 

4.2. 

4.3. 

4.4. 

4.5. 

4.6. 

4.7. 

4.8. 

4.9. 

4.10. 
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4.13. 

4.14. 

4.15. 

4.16. 

4.17. 
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5.10. 

5.11. 
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ΑΝΤΙΔΡΑΣΤΗΡΙΑ 

Όλα τα αντιδραστήρια πρέπει να είναι αναλυτικής καθαρότητας. 
Πυκνό υδροχλωρικό οξύ 36 Η κατά βάρος (ά™ = 1,18). 


Χλωροφόρμιο. 

Βουτανόλη-1. 

Παγόμορφο οξικό οξύ. 
ϊωδιοΰχο κάλιο. 

Βρωμιούχο κάλιο. 

Ανθρακικό νάτριο. 

Σουλφανιλικό οξύ. 

Νιτρώδες νάτριο. 

Διάλυμα βρώμικου καλιού 0,1 Ν. 

Διάλυμα θειοθειικού νατρίου 0,1 Ν. 

Υδατικό διάλυμα αμύλου 1% (μάζα I όγκο) 

Υδατικό διάλυμα ανθρακικού νατρίου 2 % (μάζα/όγκο). 
Υδατικό διάλυμα νιτρώδους νατρίου 4,5 % (μάζα/όγκο). 
Διάλυμα διθιζρνης 0.05 % (μάζα/όγκο) σε χλωροφόρμιο. 
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8.7. 


Διαλύτης ανάπτυξης 

Βουτανόλη-1/χαγόμορφο οξικό οξύ/ν,ρό (=4.1:5 μέρη κατ' όγκο) Μιτά ακό ανάμκιξη 
μέσα σε μια διαχωρισχική χοάνη, αφαψούμε την υποκείμενη φάση. 

Αντιδραστήριο Ριιιή 

Διαλύστε, 3 ερ ραίνοντας, 4,5 § σουλφανιλικού οξέος (4.8) σε 45 γπ! πυκνού υδροχλωρικού οξέος 
(4.1) και αραιώστε με νερό έως τα 500 ιηΙ. Ψύξτε 10 τη! του διαλύματος σε μια λεκάνη με παγω¬ 
μένο νερό και προσδέστε, αναδεύοντας 10 αιΐ ενός ψυχρού διαλύματος νιτρώδους νατρίου 
(4·Ι4). 4 

Αφήστε το μείγμα να ηρεμήσει επί 15 λεπτά σε Ο'Ο (στη θερμοκρασία αυτή, το διάλυμα είναι 
σταθερό για μία έως τρεις ημέρες) και προσδέστε, ακριβώς πριν οπό τον ψεκασμό (7.5), 20 ιτϋ 
διαλύματος ανθρακικού νατρίου (4.13). 

Πλάκες από κυτταρίνη έτοιμες για χρωματογραφία λεπτής στιβάδας σχήμσος 20 χ 20 απ και πάχους στιβάδας 
0,25 τητη. 

ΕΞΟΠΛΙΣΜΟΣ 

Σφαιρικές φιάλες με εσμυρισμένο πώμα των 100 ηΙ. 

Διαχωριστική χοάνη των 100 παί 

Κωνικές φιάλες με εσμυρισμένο πώμα των 250 ιηΙ. 

Προχοίδα των 25 ιηΙ 

Σιφώνια μεταφοράς των 1,2 και 10 πι). 

Ογκομετρικό σιφώνιο των 5 π)Ι. 

Σύριγγα έγχυσης των 10 μΐ, βαθμολογημένη κατά 1/40 μΙ. 
θερμόμετρο βαθμολογημένο από 0 έως 100*0. 

Λουτρό ΰδατος εξυπλισμένο με Οιρμαντικό στοιχ-ΐο. 

Πυριατήριο, επαρκώς αεριζόμενο και ρυθμισμένα σε 80 Ο. 

Συνήθη εξαρτήματα για χροιματαγρα,ία λεκτής οττΡ^οξ. 


«ΕΤΟΙΜΑΣΙΑ ΤΟΥ ΔΕΙΓΜΑΤΟΣ 

η» ανίχνευση κα, γισ τον κροσίιομμμΔ του ρ. ν .,νολοσουλ ν ,ν,,ού οξέος μέσα σε αερό- 
ια (ΐέτυτοί), όζως ηεριγραιρονιμι πηχ»*™· ΧΡήό.μοποιιιόμί 1.) υηολίηιμττ που ) Λ μ«τναα< 
την απομάκρυνση από το δοχείο τον ωροϋμαιοξ των διαλυτικων και «ροοΜητικων. τα 
>ία είναι πτητικά σε κανονική πίεση. 


ΑΝΙΧΝΕΥΣΗ 

Σε έξι σημεία από τη γραμμή εκκίνησης, η οποία βρίσκεται σε απόσταση 1 επι από το κάτω 
μέρος της πλάκας από κυτταρίνη ι4.1$), εναποδέστε διαδοχικά με ιη βοήδεια μιας σύριγγα; 
(5.7) 5 μΐ υπολείμματος (6) η δείγματος. 

θέστε την πλάκα μέσα σε θάλαμο ο οποίος περιέχει ήδη το διαλύτη ανάπτυξης (4.16) και 
περιμένετε έως ότου το μέτωπο του διαλύτη φδασει σε μια γραμμή η οποία απιχει 15 έτη από τη 
γραμμή εκκίνησης. 

Αφού βγάλετε την πλάκα από το θάλαμο, αποξηράντι την σε 80°0 ως την πλήρη εξά¬ 
τμιση του οξικού οξέος. Έπειτα ψεκάστε το διάλυμα του ανδρακικού νατρίου (4.13) πάνω στην 
πλάκα και αφήστε να ςηρανθεί στον αέρα. 

Καλύψτε τη μισή πλάκα με μια γυάλινη πλάκα και ψεκάστε το διάλυμα διδιζόνης 0,05 ί'ο (4.15) 
πάνω στο μη καλυμένο μισό. Στ. περίπτωση παρουσίας ιόντων ψευδαργύρου εμφανίζονται 
κηλίδες ερυθρό πορφυρές πάνω στο χροματογράφημα. 

Καλύψτε έπειτα ιιε μια γυάλινη πλάκα το μισό της πλ.άκας η οποία δέχθηκε τον ψεκασμό της 
διδιζόνης και ψεκάστε το αντιδραστήριο Ρευ!γ (4.17) στο άλλο μισό. Σε περίπτωση παρουσίας 
ρ-φαινολοσουλφονικού οξέος μια κηλίδα καστανοκιτρινωπή τιμής Κί 0,26 περίπου, εμφανίζονται κάνω στο 
χρωματογράφημα ενώ μια κηλίδα κίτρινη τιμής ΚΓ 0,45 περίπου, δείχνει την παρουσία ω-φαινολοσουλφονικού 


ΠΡΟΣΔΙΟΡΙΣΜΟΣ 

Ζυγίστε 10 β δείγματος ή υπολείμματος (6) σε μια σφαιρική φιάλη των 100 γπΙ κ<μ, με τη βοή¬ 
θεια ενός περιστροφικού εξατμιστή κενού, συμπυκνικηε το μέχρις ότου σχεδόν ξηρανδεί σε 
ένα λουτρό ύδατος θερμοκρασίας 40° 0. 

Μεταφίρτε με σιφώνιο 10 τηΙ νερού (V,) μέσα σε μια φιάλη και διαλύστε το υπόλειμμα της 
συμπύκνωσης (8.1) με δέρμονση. 

Μεταγγίστε ποσοτικά το διάλυμα |ΐέσα σε μια διαχωριστική χοάνη (5.2), εκχυλίστε το υδατικό 
διάλυμα δύο φορές με 20 ιυΐ χλωροφορμίου (4.2). Μετά από κάδε δ.αχωρισμό, απορρίψτε τη 
φάση του χλωροφορμίου. 

Διηθήστε το υδατικό διάλυμα με τη βοήδεια ενός πτυχωτού ηθμού. 

Ανάλογα με την προβλεπόμενη περιεκτικότητα σε ρ-φαινολοσουλφονικό οξύ, μεταφέρτε με 

αις>ώνιο I ή 2 ιυΐ (V*) του διηθήααιος μέσα σε μια κωνική φιάλη των 230 ιτΙ (5.3) και διαλύστε 
με νερό μέχρις ότου σχηματιστούν 75 π»Ι διαλύματος. 

Προσδέστε 2,5 πΐ υίη>υχ?.ωρικού οξέος 36<Μ> (4.1) και 2,5 β βρωμιούχου καλίου (4.6), αναμείξτε 
και θεριιάντε το διάλυμα σε 50 € μέσα σε λουτρό ύδατος. 

Με τη βοήδεια μιας προχοίδας, προσδέστε την ποσότητα του διαλύ^ιατος βρωμικού καλίου 
0,1 Ν (4.10) πυυ είναι αναγκαίο για να μεταβληθεί σε κίτρινο ΤΟ χρώ)ια του διαλί/ματος, του 
οποίου η θερμοκρασία διατηρείται οε 50*0. 

Προσδέστε 3 ιυ) διαλύματος δομικού καλίου (4.10), πωματίστε τη φιάλη και τοποθετήστε την 
10 λεπτά σε λουτρυ ύδατος σε 5(ΓΟ Γάν μετά από τα 10 αυτά λεπτά, ο χρωματισμός έχε» 
εξαφανιστεί, προσθέστε ακόμα 2 πι! διαλύματος βρώμικου καλίου (4 10)· και ξαναβάλτε την 
πωματισμένη φιάλη επι 10 ακόμα λεπτά σε λουηνό ύδατος σε 50*0. Σημειώστε τη συνολική 
ποσότητα του προσ ιεδέντος βικομικού καλίου (α). 

Ψύξτε το διάλυμα σε θερμοκρασία περιβάλλοντος, προσδέστε 2 β ιωδιούχου καλίου (4.5) και 
αναμείξτε. 

Με τη βοήδεια ενός διαλύματος Οε.οθειικυύ νατρίου 0,1 Ν (411), ιιτλοδοτήστε το σχήμα τιζό- 

μκνο ιώδιο. Προς το τέλος της τιτλοδότησης, προσθέστε μερικές σταγόνες διαλύματος αμύλου 

(4.12) για δείκτη. Σημειώστε την ποσότητα του χμησιμυπυιηθέντος Οειοδειικού νατρίου (δ). 

ΥΠΟΛΟΓΙΣΜΟΣ 

Υπολογίστε την περιεκτικότητα του δείγματος ή του υπολείμματος σε φαιναλοσουλψονικό ψευδάργυρο επί τοις 
εκατό κατά μάζα με τη βοήθεια του τύπου: 

Μ> φαινσλοσουλφονικόάλας του ψει>δαργύρου - Χ *-105 

όπου: 

λ - η συνολική ποσότητα σε γπΙ του προσχεθέντος διαλύματος βρωμικού καλίου 0,1 Ν (8.7). 
δ - η ποσότητα σε ωΐ του διαλύματος Οειοδειικού νατρίου 0,1 Ν που χρησιμοποιήθηκε κατά 
την τιτλοδότηση (8.9). 

πι - η ποσότητα του προϊόντος ή του υπολείμματος που εξετάσθηκε (8.1) σε πΐβ. 

V, ■ ο όγκος σε πιΐ του ληφθέντος διαλ.ύματος σύμφωνα με το σημείο 8.2. 

Υ 2 > ο όγκος σε πσΐ του διηθήματος που χρησιμοποιήθηκε για την ανάλυση (8.4). 

ΠαραΓήρι,οη: Στην περίπτωση των αεροζόλ, το αποτέλεσμα των μετρήσεων σε Η κατά βάρος 
του υπολείμματος (6) πρέπει να μετά τραπεί σε ποσοστό επί τοις εκατό του αρχικού προϊόντος. 

Αυτή η μετατροπή γίνεται σύμφωνα με τους κανόνες δειγματοληψίας των αεροζόλ. 

ΕΠΑΝΑΛΗΨΙΜΟΤΗΤΑ(’) 

Για μια περιεκτικότητα περίπου 5 °Ό ψαινολοσουλφονικού υευδαργνρου. η διαφορά μεταξύ των 

αποτελεσμάτων δύο παράλληλων προσδιορισμών που διενεργήθηκαν πάνα στο ίδιο δείγμα 

δεν πρέπχι να υπερβαίνει το 0.5 0 5. 


ΕΡΜΗΝΕΙΑ ΤΩΝ ΑΠΟΤΕΛΕΣΜΑΤΩΝ 

Σύμφωνα με τις διατάξεις της οδηγίας 76 / 768/ΕΟΚ περί καλλυντικών προϊόντων, τα πλίηιατα 
(Ιοιιοηί) προσώπου και τα αποσμητικά μπορούν να π.'.μυ;χουν κατ' ανώτατο οριο 6ά'ο κατά 
βάρος ρ-φαινολοσουλφονικού ψευδαργύρου (4-υδροξυβενζολοσουλφονικοϋ ψευδαργύρου). Εξαι- 
τίας της δια π! πόσης αυτής, ιίναι ανα-καίο νχι καθορισθεί όχι μόνο η περιεκτικότητα σε φαινο- 
λοοουλφον.κό οξυ, αλλά επίσης και η περιεκτικότητα σε ψευδάργυρο. Εάν πυλλαπλααιαστεί ,ιε 
το συντελχστή 0,1588 η περιεκτικότητα σε ψαινολοσονλφονικό ψευδά ργν·ρο που υπολογίστηκε 
στο σηιιχΐο 9, λαμβανεται η ίλάχιστη περιεκτικότητα σε ψευδαργτρο του προϊόντος επί τοις 
εκατό κατά βάρος, όπως προκν - σι από την κατημετρηδείσα περιεκτικότητα σε φαινολοσουλ- 
φονικό οξύ. Η πραγματική πει ιεκιικότητα σε ψευδάργυρο, όπως μετράται με τις σταθμικές 
μεθόδους (ανατρεξτε στις σχίτίΝτς οιατ.ιξεις), μπορεί ωστόσο να είναι υψηλότερη, λόγο του ότι 
τα καλλυντικά προϊόντα μπορούν επίσης να περιέχουν χλωριούχο και θπικό ψευδάργυρο. 


(') Σύμφωνα με το πρότυπο 150/015 5725. 


(') Σύμφωνα με το πρότυπο 150/01$ 5725. 
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VII! ΑΝΙΧΝΕΥΣΗ 0ΞΕ1ΔΩΉΚΩΝ ΠΑΡΑΓΟΝΤΩΝ ΚΑΙ ΠΡΟΣΔΙΟΡΙΣΜΟΣ ΤΟΥ ΥΠΕΡΟΞΕΙΔΙΟΥ « « 

. ΤΟΥ ΥΔΡΟΓΟΝΟΥ ΣΕ ΠΡΟΪΟΝΤΑ ΠΟΥ ΠΡΟΟΡΙΖΟΝΤΑΙ ΠΑ ΤΗΝ ΚΟΜΗ 


ΑΝΤΙΚΕΙΜΕΝΟ ΚΑΙ ΠΕΔΙΟ ΕΦΑΡΜΟΓΗΣ 

*0 Ιωδιυμετρικός προσδιορισμός τοϋ ύπεροξειδίου τοΟ ύδρογόνου αχώ καλλυντικά είναι έφικτός, άπουσίσ 
κάΟι. άλλου παράγοντα όξειδώσεως πού Αντιδρά μ/, τά ΙηΑιούχα πρός σχηματισμό Ιωδίου. Πρίν, λοιπόν, 
έηιχ.-.ιρηΟεϊ δ Ιωδιομετρικός προσδιορισμό; τοΰ ύπεροξειδίου του ύδρογόνου, πρέπει Απαραίτητα νά 
όνιχνευθυϋν »;οί να ηιατοποιηθυϋν οΐ άλλοι παράγοντες όξειδώαεως πού ένδεχομένω; παρευρίακονται. Η 
πιστοποίηση αυτή πραγματοποιείται μέ δύο χειρισμούς, ό πρώτο; άφορδ τά ΰπερθειικά, τό βρωμικό καί 
τό ύπεροξείδιο τού όδρογονου, ό δεύτερος τό ύπεροξείδιο τού βαρίου. 


5.6. 

5.6.1. 

5.6.2. 

5.7. 


Α. ΑΝΙΧΝΕΥΣΗ ΤΩΝ ΥΠΕΡΘΕΙΙΚΩΝ, ΤΩΝ ΒΡΩΜΙΚΩΝ ΚΑΙ ΤΟΥ ΥΠΕΡΟΞΕΙΔΙΟΥ ΤΟΥ 

ΥΔΡΟΓΟΝΟΥ 


1 . 

ΑΡΧΗ 



Τό ύπερθεηκό νάτριο, κάλιο καί Αμμώνιο, τό βρωμικό κάλιο καί νάτριο καί τό ύπεροξείδιο 
τοΰ ύδρογόνου, άνεξάρτητα άν προέρχεται ή όχι άπό ύπεροξείδιο του βαρίου, άνιχνεύονται μέ 



κατιούσα χρωματογραφία έπί χάρτου, μέ τή βοήθεια δύο διαλυτών άναπτύξεως. 


2. 

ΑΝΤΙΔΡΑΣΤΗΡΙΑ 



"Ολα τά Αντιδραστήρια πρέπει νά είναι Αναλυτικής καθαρότητας. 


2.1. ' 

Υδατικά διαλύματα Αναφοράς 0,5 V» (σι/ν) τών Ακολούθων Ανώσεων: 

1 . 

2.1.1. 

ύπερθεηκό νάτριο 

2.1.2. 

ύπερθεηκό κάλιο 


2.1.3. 

όπερθειικό Αμμώνιο 


2.1.4. 

βρωμικό κάλιο 


2.1.5. 

βρωμικό νάτριο 


2.1.6. 

ύπεροξείδιο τού ύδρογόνου 


2.2. 

Διαλύτης Αναπτΰξεως Α, αίθανόλη 80 % (ν/ν) 


2.3. 

- Διαλύτης Αναπτΰξεως Β, βενζόλιο-μεθανόλη-ΐοοαμυλική Αλκοόλη — νερό (14-38-18-10 ν) 


2.4, 

Αντιδραστήριο Α, ύδατικό διάλυμα ίωδιούχου καλίου 10 ί· (αι/ν) 


2.5. 

Αντιδραστήριο Β, ύδατικό διάλυμα Αμύλου 1 % (ιη/ν) 


2.6. 

Αντιδραστήριο Γ, ύδροχλωρικό όξύ (ιη/ιη) 

2. 

2.7. 

Υδροχλωρικό όξύ 4 Ν 

2.1. 

2.2. 

3. 

ΕΞΟΠΛΙΣΜΟΣ 

2.3. 

3.1. 

Χάρτης χρωματογραφίας (ν.Ίιιιΐϊι»η Ν° 3 καί Ν° 4 ή Ισοδύναμος) 

2.4. 

3.2. ■ 

Μικροοίφώνιο ένός μ! 

2.5. 



2.6. 

3.3. 

•Ογκομετρικές φιάλες τών 10 ωΐ 

2.7. 

3.4. 

Πτυχωτοί ήθμοί 

2.8. 

3.5. 

Συσκευή για κατιούσα χρωματογραφία επί χάρτου _ . 


2.9. 

4. 

ΠΡΟΕΤΟΙΜΑΣΙΑ ΤΟΥ ΔΕΙΓΜΑΤΟΣ 


4.1. 

Προϊόντα διαλύτα στό νερό 

2.1(3. 


Ετοιμάζονται δυο διαλύματα δείγματος, γιά διάλυση αντίστοιχα 1 κοϊ 5 β τού προϊόντος σέ 

100 πιΐ νερού. Γιά τήν πραγματοποίηση τής χρωματογραφίας έπί χόρτου, πού περιγράφεται 



στό 5, χρησιμοποιείται ! μΙ από καθένα από τα δύο αυτά διαλύματα 

3. 

4.2. 

Προϊόντα μερικώς διαλυτά στό νερό 

3.1. 

4.2.1. 

Ζυγίζονται 1 καί 5 8 δείγματος, φέρονται σέ αιώρηση σέ 50 πι! νερού, ό όγκος-συμπληρώνεται 
Ανά 100 ιπΐ καί Ακολουθεί Ανάμιξη. Διηθούνται τά δυο αιωρήματα μέ πτυχωτό ήθμό (3.4) καί 
χρησιμοποιείται 1 μΐ άπό καθένα Από τά δύο διηθήματα γιά τήν πραγματοποίηση τής 

3.2. 

3.3. 


χρωματογραφίας έπί χάρτου, πού περιγράφεται στό 5. 

4.2.2. 

Ετοιμάζονται δύο νέα αΙωρήματα άπό 1 καί 5 8 δείγματος σέ 50 ττιΐ νερού, όξινίζονται μέ 
άραιό υδροχλωρικό όξύ (2,7), ό όγκος τους συμπληρώνεται οτά 100 αιΐ μέ νερό καί Ακολουθεί 
άνόμιξη. Διηθούνται τά αΙωρήματα μέ πτυχωτό ήθμό (3.4) καί χρησιμοποιείται I μ! όπό 
καθένα άπό τά δύο διηθήματα γιά τήν πραγματοποίηση τής χρωματογραφίας έπί χάρτου, που 

3.4. 


περιγράφεται στό 5. 

3.5. 

4.3. 

Κρέμες 

3.6. 


Όμοιογενοποιοϋνται χωριστά 5 καί 20 8 προϊόντος σέ 100 τηΙ νερού, καί χρησιμοποιούνται τά 
προϊόντα τής διασπορδς γιά τήν πραγματοποίηση τής χρωματογραφίας έπί χάρτου, πού 



περιγράφεται στό 5. 

4 . 



4 . 1 . 

5. 

ΔΙΑΔΙΚΑΣΙΑ 

4 . 1 . 1 . 

5.1. 

Μέσα σέ δύο θαλάμους, γιά κατιούσα χρωματογραφία έπί χάρτου, τοποθετείται όρισμένη 
ποσότητα τών διαλυτών άναπτύξεως Α (2.2) καί Β (2.3) καί κορένυνται οί θάλαμοι μέ τούς 



άτμούς τών διαλυτών τουλάχιστον έπί 24 ώρες. 

4.1.2. 

5.2. 

Σέ ταινία χάρτου γιά χρωματογραφία (\νΒιΐπι»η Νο 3 ή Ισοδύναμο) μήκους 40 οια καί πλάτους 

20 ατι (3.1.) ή άλλου κατάλληλου σχήματος, άποτίθεται οέ έκαστο σημείο έκκινήσεως 1 μΐ 
άπό ένα άπό τά διηθημένα διαλύματα δείγματος καί Αναφοράς, πού έχουν παρασκευαστεί 
όπως άναφέρονται στά σημεία 4. καί 2.1, καί έξατμίζεται ό διαλύτης οτόν Αέρα. 

4.2. 

5.3. 

Τοποθετείται ή ταινία (5.2) μέσα στό θάλαμο, πού έχει πληρωθεί μέ τό διαλύτη Α ($.1), καί 
Αφήνεται τό χρώματογράφημα πρός Ανάπτυξη, μέχρις δτου τό μέτωπο τοϋ διαλύτη διαλύσει 

4.2.1. 

4.2.2. 


35 αη (περίπου 15 ώρες). 

5.4. 

Επαναλαμβάνονται οΐ χειρισμοί, πού περιγράφονται στά 5.2 καί 5.3, μέ χάρτη χρωματογρα¬ 
φίας (ν/ήίΐυιπη Νο 4 ή Ισοδύναμο) (3.1) καί τό διαλύτη Β. Αφήνεται τό χρώμα τογράφημα 

4.2.3. 


πρός άνάπτυξη, μέχρις δτου ό διαλύτης άναπτύξεως διανύοει 35 πτι (περίπου 5 ώρες). 



Έπειτα Από τήν άνόπτύξη άποσύρονται οι ταινίες χάρτου άπό τούς θαλάμους καί ξηραίνο¬ 
νται οτόν άέρα. 

Εμφάνιση τών κηλίδων μέ ψεκασμό: 

Μέ τό άνπδρσστήριο Α (2.4) καί Αμέσως μετά μέ τό Αντιδραστήριο Β (2.5). ΟΙ κηλίδες τών 
ύπερθεακών έμφανίξονται πρώτα στό χρωματογράφημα, Ακολουθούμενες άπό τις κηλίδες τοϋ 
ύπεροξειδίου τοϋ ύδρογόνου. ΟΙ κηλίδες αυτές έπισημαίνονται μέ γραφίδα, 

Μέ τό άντιδραστήριο Γ (2.6) στά χρωματογραφήματα πού λαμβάνονται στό 5.6.1. Εμφανίζο¬ 
νται κηλίδες τεφρο-κυανές, πού ύποδηλώνουν τήν παρουσία βρωμικών. 

Ύπό τις συνθήκες πού άναφέρονται Ανωτέρω, γιά τούς διαλύτες Α (2.2) καί Β (2.3), οΐ τιμές ΚΓ 
τών διαλυμάτων Αναφοράς (2.1) είναι οΐ Ακόλουθες: 



Διαλύτης 

Διαλύτης 


Λ (2.2.) 

Β (2.3) 

Ύπερθεηκό νάτριο 

0.40 

0,10 

Ύπερθεηκό κάλιο 

0,40 

' 0,02 4- 0,05 

Ύπερθεηκό Αμμώνιο 

0,50 

0.10 4 0,20 

Βρωμικό νάτριο 

0,40 

0,20 

Βρωμικό κάλιο 

0,40 

0,10« 0.20 

Ύπεροξείδιο τοΟ ύδρογόνου 

0,80 

0,80 


Β. ΑΝΙΧΝΕΥΣΗ ΤΟΥ ΥΠΕΡΟΞΕΙΔΙΟΥ ΙΟΥ ΒΑΡΙΟΥ 


ΑΡΧΗ 

Ή παρουοία ύπεροξειδίου τού βαρίου καταδεικνύεται: 


— άφενός μέ σχηματισμό ύπεροξειδίου τοϋ ύδρογόνου, έπειτα άπό όξίνιση τού δείγματος 
(Α, 4.2), 

— Αφετέρου μέ τήν πιστοποίηση Ιόντων βαρίου. 

Απουσία ύπερΟειικών (Α): Προστίθεται άραιό θειικό όξύ αέ ένα μέρος τού διαλύματος τού 
όξινου δείγματος (Β, 4.1), όπύτε σχηματίζεται λευκό Ιζημα Οειικού βαρίου. Ή παρουσία 
ιόντων βαρίου μέσα στο διάλυμα δείγματος (Β.4.1) επιβεβαιώνεται με χρωματογραφία επί 
χάρτου, όπως άνοφέρεται κατωτέρω στό 5. 

Σέ περίπτωση ταυτόχρονη; παρουσίας ύπεροξειδίου τοϋ βαρίου καί ύπερθειικών (Β, 4.2), 
έπειτα από αλκαλική τήξη του υπολείμματος του διαλύματος (Β.4.2) και διάλυση σε υδροχλωρικό οξύ, καταδει¬ 
κνύεται η παρουσία ιόντων βαρίου με χρωματογραφία και/ή με καταβύθιση υπό μορφή θειϊκών. 


ΑΝΤΙΔΡΑΣΤΗΡΙΑ 

Μεθανόλη 

Πυκνό ύδροχλωρικό όξύ 36 8% (γπ/πι) 

Υδροχλωρικό όξύ 6 Ν 
θειικό όξύ 4 Ν 
ΚΒοάίζοη&ιε Αί&οάίηαε 
Χλωριοΰχο βάριο (ΒπΟ, 2Η,0) 

"Ανυδρο Ανθρακικό νάτριο 

Υδατικό διάλυμα χλωριούχου βαρίου 1 % (πι/ν) 

Διαλύτης Αναπτύξεως, μεθανόλη — ύδροχλωρικό όξύ πυκνότητας 36 % — νερό (80 + 10 + 
10 ν) 

Αντιδραστήριο, ύδατικό διάλυμα Ηκχΐίζοη&κ άΐκκίίςυί 0,1 % (τη/ν)* τό διάλυμα παρα¬ 
σκευάζεται μόλις πρίν άπό τή χρήση του 


ΕΞΟΠΛΙΣΜΟΣ 
Μικροσίφώνιο τών 5 μΐ 
Χωνευτήρια Από λευκόχρυσο 
•Ογκομετρικές φιάλες τών 100 εαΐ 

Χάρτης χρωματογραφίας (&Η1αε)κΓ καί δεδοΐΐ 20436 ή Ισοδύναμος). ΤοποθετεΤαι έπί μιά 
νύκτα μέσα στό θάλαμο χρωματογραφίας (Λ, 3.5) πού περιέχει τό διαλύτη (Β, 2.9) καί 
ξηραίνεται 

Πτυχωτοί ήθμοί 

Συνήθης συσκευή γιά Ανιούσα χρωματογραφία έκί χάρτοιχ 


ΠΡΟΕΤΟΙΜΑΣΙΑ ΤΟΥ ΔΕΙΓΜΑΤΟΣ 
Προϊόντα πού δέν περιέχουν ύπερθηκά 

ΌμοκχγενοποιοΟνται ή διαλύονται 2 | τοϋ προϊόντος μέσα σέ 50 ηΐ νεροΟ, καί μέ Οδροχλωρι- 
κό όξύ (Β, 2.3) φέρεται τό ΡΗ τοΟ διαλύματος περίπου στό I, 

Μεταγγίζεται τό διάλυμα (οίώρημα) μέσα σέ όγκομετρική φιάλη τών 10 πιΐ. Προστίθεται ιερό 
μέχρι τή; χαραγής καί τό σύνολο Αναμιγνύεται. Τό διάλυμα αύτό χρησιμοποιείται γιά νά 
πραγματοποιηθεί ή χρωματογραφία έπί χάρτου, πού περιγραφήαι ατό 5, καί γιά τήν 
Ανίχνευση τοΰ βαρίου, μέ καθίζηση, ώς Οειικού. 

Προϊόντα πού περιέχουν υπερθετικά 

Όμοιογενοποιούνται ή διαλύονται 2 | τού προϊόντος σέ 10 σι) νερού καί διηθούνται. 

Προστίθεται στό ξηρανθέν ύπόλειμμα Ανθρακικό νάτριο (Β, 2.7) στό 7 πλαίσιο έως 10 πλάσιο 
τοϋ βάρους του, Αναμιγνύεται καί τήκεται τό μίγμα σέ χωνευτήριο στό λευκόχρυσο (Β, 3.2) έπί 
μισή ώρα. 

Ακολουθεί ψύξη στή θερμοκρασία περιβάλλοντος, καί τό προϊόν τής τήξεως φέρεται σέ 
αιώρηση μέοα οέ 50 πιΐ νερού καί διηθείται (Β, 3.5). 
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Ακολουθεί ί.άλοοη οί όό|»χλορ.κό όζύ 6 Ν (Β, 2.3.) κοί 4 όγκος ρέρετοι ο, 4 10 ιτ,Ι μί νερό. 

Τό διάλυμα αυτό χρησιμοποιείται γιό τήν πραγματοποίηση τής χρωματογραφίας έπί χάρτου, 
χού περιγράφεται οτό 5, καί γιά τήν Ανίχνευση τού βαρίου, με καθίζηση, ώς ^ιικον>. 


5 ΔΙΑΔΙΚΑΣΙΑ 

5.1. Μέσα σέ θάλαμο, γιά Αιτούσα χρωματογραφία έπί χάρτου, τοποθετείται όρισμένη ποσότητα 
διαλύτη (Β, 2.9) καί κορένυται ό θάλαμος τουλάχιστον έπί 15 ώρες. 

5.2. Σέ φύλλο χάρτου χρωματογραφίας, έπεξεργασμένου προηγουμένως δπως ύποδεικνύεται στό 
(Β, 3.4), άποτίθενται αντίστοιχα αέ τρία σημεία έκκινήοεως, 5 μΙ άπό καθένα άπό τα 
παρασκευασμένα διαλύματα (Β, 4.1.2) καί (Β, 4.2.4), καί άπό τό διάλυμά Αναφοράς 
(Β. 2.8). 

5.3. Εξατμίζεται ό διαλύτης οτόν άέρα καί άφήνεται τό χρωματογράφημα νά άναπτυχθεϊ } 
καθέτως, μέχρις δτου ό διαλύτης άναπτύξεως διατρέξει 30 επτ. 

5 . 4 . Εξάγεται τό χρώματογράφημα άχό τό θάλαμο καί ξηραίνεται στόν άέρα. 

5.5. Οί κηλίδες στό χρωματογράφημα έμφανίζονται μέ ψεκασμό μέ τό Αντιδραστήριο Β, 2.10. 
"Εμφανίζονται παρουσία βαρίου, έρυθρές κηλίδες μέ περίπου 0,10. 

Γ. ΠΡΟΣΔΙΟΡΙΣΜΟΣ ΤΟΥ ΥΠΕΡΟΞΕΙΔΙΟΥ ΤΟ> ΥΔΡΟΓΟΝΟΥ 

1. ΑΡΧΗ 

Ό Ιωδιομετρικός προσδιορισμός τοΟ ύπεροξειδίου τού'ύδρογόνου βασίζεται στήν Ακόλουθη 
Αντίδραση: 

Η,Ο, + 2Η + + 2Γ -.1, + 2Η,0 

Πρόκειται γιό μιά Βραδεία όντίδροση, 4λλά είναι δανρτό νό ΙκιιαχανΟεΙ μί κροοθήκη 
μολαίδαινικοΟ όμμωνίου. Τό ογηματιζόμενο ΙοΊδιο, κροοδιοριζόμενο μί μεθόδους τιΛοδο,ή· 
οεως μί διόλυμα θειοθείκοΟ νατρίου, Ικιτρίπει τόν ίικολογιομό τής κεριεκηκότητας οί 
ύπεροξείδιο τοΟ υδρογόνου. 

1 ΟΡΙΣΜΟΣ 

*Η περιεκτικότητα τοΟ δείγματος σέ ύπεροξεΐδιο τοθ Οδρογόνου. προσδιοριζόμενη σύμφωνα 
με την παρούσα μέθοδο, εκφράζεται επί τοις εκατό κατά μάζα. 

|. ΑΝΤΙΔΡΑΣΤΗΡΙΑ 

Όλα τά Αντιδραστήρια πρέπει νά είναι Αναλυτικής καθαρότητας. 

5.). θεϊκό 6ξύ 2 Ν 

3.2. ΙωδιοΟχο κάλιο 

3.3 Μολυβδαινικό ήμμώ*ο 

3.4. Διάλυμα θειοθειικού νατρίου 0,1 Ν 

3.5. # Διάλυμα Ια&ρύχυυ κα) (ου 10 Η (»η/ν). Τό διάλυμα παρασκευάζεται μόλις πρίν άπό τή χρήση 2 . 

του. 

3.6. Διάλυμα μολυβδοινικού Αμμωνίσο 20 % ί»«/ν) 

3.7. Διάλυμα Αμύλου 1 9· (πι/ν) 


V « ή «οοότηια, οί πιΙ. τοθ διαλύματος θειοθεακοΟ 0.1 Ν κοί ιρηοιμοκοιήθηκε κατά τήν 
ειτλοδότηοη τοθ διαλύματος τοθ δείγματος (3.3). 

ΕΠΑΝΑΑΗΉΜΟΤΗΤΑ (■) 

Γιό «ρΐίκτικότητα, οί ίιεεροήεΐδιο τοθ όδρογόνοο. τής τήήεως τοθ « % (ιη/ιτι). ή δταρορό 
μεταήύ τώνθεοτελεαμάτων 2 «αραλλήλο» «ροοδιοριομών, *οό κρογματομοτήθηκαν ατό Λιο 
δείγμα, δεν πρέπει να υπερβαίνει το 0,2% σι απόλυτη τιμή. 

IX ΑΝΙΧΝΕΥΣΗ ΚΑΙ ΗΜ1-ΠΟΣΟΠΚΟΣ ΠΡΟΣΔΙΟΡΙΣΜΟΣ ΟΡΙΣΜΕΝΩΝ ΧΡΩΣΤΙΚΩΝ 
ΟΐΕΙΔΩΣΕΩΙ ΣΤΙΣ ΤΡΙΧΟ ·\«·Γ.Ϊ 


ΑΝΤΙΚΕΙΜΕΝΟ ΚΑΙ ΠΕΔΙΟ ΕΦΑΡΜΟΓΗΣ * 

*Η μέθοδος αυτή έπιτρέπει, στίς τριχοβαφέ; μέ μορφή κρέμας κοί υγρού, τήν Ανίχνευση καί 
τόν ήμι-ποσοτικό προσδιορισμό τών Ακολούθων ούσιών: 


Όνομοοΐα τδ»ν ούβιών 

Σύμβολο 

Δκψινοβενζόλια , 


1-2-διομινοβενζόλιο (ο-φαινυλενοδιομίνη) 

(ΟΡΩ) 

1 -3-διαμινοβενζόλιο (μ-φαινυλενοδιαμίνη) 

(ΜΡΟ) 

1 -4-διαμινοβΓνζόλιο (π-φαινυλενοδι«μίνη) 

(ΡΡΟ) 

Διαμινοτολουόλια 


3 -4-διαμινοτολουόλιο (ο-τολουυλενοδιαμίνη) 

(ΟΤΩ) 

2-4-διαμινοτολουόλιο (μ-τολοιπιλενοδιαμίνη) 

(ΜΤΟ) 

2-5-διαμινοτολουόλιο (π-τολουυλενοδιαμίνη) 

(ΡΤΩ) 

Διαμινοφωνόλις 


2-4-δια μινοφαινόλη 

(ΟΑΡ) 

Ύόροκινόνη 


1 -4-διυδροξυβενζόλιο 

(Η) 

α-ναφθόλη 

(οΝ) 

ΠυρογαΧΧόΧη 


1 -2-3'Τριυδροξυβενζόλιο 

(Ρ) 

Ρίζορκήη 


1 - 3 -διυδ ρο ξυβενζόλιο 

«) 


ΑΡΧΗ 

ΟΙ χρωστικές όξειδώσεως έκχυλίζονται, σέ ΡΗ 10, Από τίς βαφές μέ μορφή κρέμας ή ύγρσύ; 
μέ τή βοήθεια αΙΟανόλης 96 % καί Ανιχνεύονται μέ μονοδιάστατη (5) ή/καί δισδιάστατη (6) 
χρωματογραφία λεπτής στοιβάδας. 


4. 

4.1. 

4.2. 

4.3. 

4.4. 

4.5. 

4.6. 


5. 

5.1. 


5.3. 


ΕΞΟΠΛΙΣΜΟΣ 

ΎΑλινα ποτήρια τών 100 τηΐ 

ΠροχοΤδα τών 50 γπΙ 

•Ογκομετρικές φιάλες τών 250 ιηΐ 

■Ογκομετρικοί κύλινδροι τών 25 καί 100 ιηΐ * 

Βαθμολογημένα σιφώνια τών 10 γπ! 


Προ κειμένου νά πραγματοποιηθεί Α ήμιποσοτικός προσδιορισμός τών ουσιών, συγκρίνεται ή 
χρωματσγραφική εΙκόνα τών δειγμάτων, πού λαμβάνεται μέ τέσσσρα συοτήματα ά να πτύ¬ 
ξεως, κρός έκείνη ιών διαλυμάτων τών προϊόντων Αναφοράς πού έχουν ύποβληθεΐ οέ 
χρωματογραφία. 

ΑΝΤΙΔΡΑΣΤΗΡΙΑ 

Όλα τά Αντιδραστήρια πρέπει νό είναι Αναλυτικής καθαρότητας. 


Κωνικές φιάλες τών 250 τηΐ 


ΔΙΑΔΙΚΑΣΙΑ 

Σέ ποτήρια τών 100 σι!, ζυγίζεται ποσότητα (ιη γραμμάρια) τού προϊόντος, πού Αντιστοιχεί σέ 
0,6 1 περίπου ύπεροξειδίου τού υδρογόνου. Μεταφέρεται ποσοτικά οέ Αγκομετρικη φιάλη τών 
250 «η! μέ τή βοήθεια μικρής ποσότητας νερού, συμπληρώνεται μέχρι τής χαραγή; μέ νερό καί 
Αναμιγνύεται. 

Μεταψέρονται μέ οκρώνιο, 10 πιΙ τού διαλύματος τού δείγματος (5.1), σέ κωνική φιάλη τών 
250 πιΐ (4.6) καί προστίθενται διαδοχικά 100 ιη! θεηκού όξέος 2 Ν (3.1), 20 ιηΐ διαλύματος 
Ιωδιούχου καλίου (3.5) καί 3 σταγόνες διαλύματος μολυβδαινικού άμμωνίου (3.6). 

Τιτλοδοτοτατ Αμέσως τό σχηματιζόμενο Ιώδιο μέ τή βοήθεια τού διαλύματος τού θειοθειικού 
νατρίου 0,1 (3.4) καί, Ακριβώς πρίν άπό τήν προσέγγιση τού Ισοδύναμου σημείου, προστίθε¬ 
νται μερικά ιηΐ τού διαλύματος τού Αμύλου, ώς δείκτης. Σημειώνεται ή ποσότητα, σέ τηΐ, τ<Λ 
θειοθειικού νατρίου 0,1 Ν πού χρησιμοποιήθηκε (V). 

Σύμφωνα μέ τή διαδικασία πού ΰποδεικνύεται στά 5.2 καί 5.3 πραγματοποιείται λευκός 
προσδιορισμός, Αντικαθιστώντας τά 10 τη! διαλύματος τοθ δείγματος μέ 10 α»1 νερού. 
Σημειώνεται ή ποσότητα, σέ ηΐ, τού ΘειοθεακοΟ νατρίου 0,1 Ν πού χρησιμοποιήθηκε (Υο). 


ΥΠΟΛΟΓΙΣΜΟΣ 

Υπολογίζεται η περιεκτικότητα του προϊόντος σε ύπεροξεΐδιο υδρογόνου επί τοις «κατά κατά μάζα {% ισ/πι), 
σύμφωνα με τον τύπο: 

(Υ-νο) χ 1,7008 χ 250 κ 100 
Φ* δπεροξείδιο τού ύδρογόνου - -πι X 10 χ 1 000 

(Υ-Υο) χ 4,252 


1.1. Απόλυτη αΙΟανύλη 

3.2. Ακετόνη 

1.1. Αίθανόλη 96 % (ν/ν) 

3.4. Αμμωνία 23 % « 0.91) 

3 5. Ε (♦) άσκορβικό 6ξύ 

3.6. Χλωροφόρμιο 

3.7. Κυκλ&εξΑνιο 

1.8. Άζωτο 

3.9. Ιολουόλιο 

3.10. Βενζόλιο 

3.11. 1-βουτανόλη 

3 . 12 . 2-βουτονό).η 

3.13. ΎποφωαφορώδΓ.; 6ξύ 50 % 

3.14. Αντιδραστήριο διαζων,ακό: 
δύναται νό χρησιμοποιείται: 

— είτε τό 4 νίτρο-Ι-βενζυλο-διαζωνιακό Αλας σταθεροποιημένο άπό Ιόν σουλφονωμένου 
χλωροβενζολίου κ.χ. (έρυθρό 2 ΙΝ Ρεπηςοίοτ ή Ισοδύναμο), 

— είτε τό 2-χλωρο-4-νιτρο-1 βενζολο-διαζωνιοκό άλας σταθεροποιημένο άπό τό ναφθαλε- 
νο-βενζοίκό Ιόν π.χ. (ΝΝΟϋ Αντιδραστήριο — ΚεΓ Νο 74150 ΡΕυΚΑ ή Ισοδύναμο). 

3.15 Νιτρικός Αργυρος 


3.16. Π-διμεθυλαμιναβενζαλδεύδη 

β » ή ποσότητα σέ γραμμάρια τοθ έξεταζόμενου προϊόντος (5.1). 

Υο - ή ποσότητα, οέ αΐΐ, τού διαλύματος βειοθειίκού 0,1 Ν πού χρησιμοποιήθηκε γιά τό - 

λευκό προσδιορισμό (5.4). <’) Σύμφωνο μέ τό πρότυπο 150 5 725. 
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3.17. 

3.18. 

3.19. 

3.20. 


3.22. 

3.22.1. 

3.22.2. 

3.22.3. 


3.22.4. 


3.23. 

3.23.1. 

3.23.2. 


3.23.4. 


2-5 διμεθυλοψαινόλη 
Χλωριούχος σίδηρος (III) 6 Η 2 0 
Υδροχλωρικό όξύ 10 ιη/ν 


Τό Αντιδραστήριο αύτό παρασκευάζεται τή στιγμή τής χρησιμοποιήσεώς του. Δέν διατηρεί¬ 
ται. 

4. ΕΞΟΠΛΙΣΜΟΣ 

4.1. * Εξοπλισμός Εργαστηρίου γιά χρωματογραφία λεπτής στοιβάδας. 


Ουσίες Αναφοράς 

ΟΙ ούσίες Αναφοράς είναι Εκείνες πού όποδεικνύονται στήν χαράγραφο 1. «Αντικείμενο καί 
πεδίο ^αρμογής». 

Στήν περίπτωση άμινοπαραγώγων, ή ούσία Αναφοράς πρέπει νά συνισταται Αποκλειστικά 
Από ττ)ν ύδροχλωρική μορφή (μόνο ή δι·) ή Από τή μορφή βάσεως. 

Διαλύματα Αναφοράς 0,5 ·?« (ηΛ) 

Παρασκευάζεται διάλυμα 0,5 (τη/ν) Από κάθε μιά Από τίς ούσίες Αναφοράς (3.20). 

Ζυγίζονται 50 ί + 1 ιη* ουσίας Αναφοράς σέ όγκομετρική φιάλη τών 10 η). 

Προστίθενται 5 ιηΐ αΐθανόλης 96 V* (3.3). 

Προστίθενται 250 πι$ άσκορβικοΰ δξέος (3.5). 

Καθίσταται αλκαλικό με το αμμωνικό διάλυμα (3.4) μέχρι ρΗ 10. 

Συμπληρώνεται στά 10 ιηΐ μέ αίθανόλη 96 ·& καί άναμιγνύεταΐ- 

Τά διαλύματα μπορούν νά διατηρηθούν Επί μιά έβδομάδα σέ δροσερό μερός, προστατευμένα 
Από τό φώς. 

Σέ όρισμένες περιπτώσεις, κατά τήν προσθήκη τού Ασκορβικού δξέος καί τής Αμμωνίας, είναι 
δυνατό να παραχθεί ίζημα. Πρέπει, τότε, να αφβθεί προς καθίζηση πριν γίνει ανάληψη. 

Διαλύτης Αναπτύξεως 

Ακετόνη — χλωροφόρμιο — τολουόλιο: 35-25-40 (ν/ν) 

Χλωροφόρμιο — κυκλοεξάνιο — Απόλυτη αίθανόλη — Αμμωνία 25 V· 80-10-10-1 (ν/ν) 

Βενζόλιο — δευτεροταγής βουτανόλη — νερό: 50*25-25 (ν/ν). Αναδεύεται καλό τό μίγμα καί 
λαμβάνεται η υπερκείμενη φάση έπειτα από καθίζηση στη θερμοκρασία του εργαστηρίου 
(μεταξύ 20 καί 25 *€) ■ 

1- βουτονόλη — χλωροφόρμιο καί Αντιδραστήριο Μ: 7-70-23 (ν/ν). Αφήνεται νά κατασταλά¬ 
ξει προσεκτικό στού; 20—25 *€ καί παραλαμβάνεται ή όποκείμενπ φΑση. 

Παβροκενή του άνζιύραστηρίου Μ 

ΝΗ.ΟΗ 25 *· (ν/ν) (3.4) - 4 δγκος 

Ύποφωοψορώδες όξύ 50 *+ (3.13) 1 όγκο; 

Η,Ο , 75 ύ 7κος 

Παρατήρηση 

Οί διαλύτες Αναπτύξεως, πού περιέχουν αμμωνία, πρέπει να Αναδεύονται κόλα μόλις πριν 
Από τή χρήση. 

Έμφανιστές 

Αντιδραστήριο διαζωνιακό 

Παρασκευάζεται υδατικό διάλυμα 5 (ιπ/ν) τού Αντιδραστηρίου (3.14) πού έχει έπιλεγεΐ. Τό 
διάλυμα αύτό έτοιμάζεται τή στιγμή πού θά χρησιμοποιηθεί. 

Αντιδραστήριο ΕΗγΙκΗ 

Διαλύονται 2 8 η-διμεθυλαμινοβενζαλδεύδη; (3.16) σέ 100 επί υδατικού ύδροχλωρικού δξέος 
10 % (τη/ν) (3.19). 

2- 5 διμε&υλοφαηόλη-χλωριοϋζος σίδηρος (III) 6Η 3 0 
Διάλυμα I: 

διαλύεται 1 β διμεθυλοφαινόλης (3.17) σέ 100 ιπΐ αίθανόλη; 96 ί» (3.3) 

Διάλυμα λ . - * 

διαλύονται 4 β χλωριούχου σιδήρου (111) 6Η»0 (3.18) σέ 100 τηΐ αΐθανόλης 96 ίβ (3.3) 

Κατά τή διάρκεια τής έμφανίσεως ψεκάζεται χωριστά πρώτα τό διάλυμα 1, Επειτα τό 
διάλυμα 2. 

Άμμωνιακός νιτρικός άργυρος 

Σέ ύδατικό διάλυμα 5 V» (ιη/ν) νιτρικού άργύρου (3.15) προστίθεται άμμωνία 25 % (3.4) μέχρι 
διαλύσεως τού Ιζήματος. 

ΠΙΝΑΚΑΣ I 


4.1.1. Περίβλημα Από πλαστικό ή γιαλΐ πού Επιτρέπει τή διατήρηση τής πλάκας χρωματογραφίας σέ 
Ατμόσφαιρα Αζώτου κατά τή διάρκεια τής Αποθέσεως καί μέχρι τήν Ανάπτυξη. Ή προφύλαξη 
αυτή * είναι αναγκαία, λαμβανομένης υπόψη της μεγάλης αναγωγικής ικανότητας ορισμένων χρωστικών, 

4.1.2. Σύριγγα τών 10 μΐ, βαθμολογημένη άνά 0,2 μΐ μέ βελόνα ευθέως τμήματος ή καλύτερα 
«τερΜίίηΐ άκρσηκη», 50 μΐ, προσαρμοσμένη σέ διάταξη ώστε νά είναι δυνατή ή διατήρηση 
τής πλάκας ύπό Αζωτο. 

4.1.3. Λεπτές στοιβάδες διοξειδίου τοΟ πυριτίου Ετοιμες γιά χρήση, πάχους 0,25 αιπ διαστάσεων 

' 20 χ 20 αα (ΜκΗεκγ καί Νΐ|«1 δϊΐίεβ Ο-ΗΚ ή Ισοδύναμες). 

4.2. Φυγόκεντρος 4 000 στροφών /πιίη. 

4.3. Σωλήνες ψυγοκέντρου τών 10 γπ! κλειόμενοι μέ έλικωτό βύσμα. 

5. . ; ΔΙΑΔΙΚΑΣΙΑ 

5.1. Επεξεργασία τών δειγμάτων 

Κατά τό Ανοτγμα τοδ σωλήνα Απορρίπτονται τά δύο ή τρία πρώτα επί κρέμας., · 

Σέ σωλήνα φυγοκέντρου (4.3), οτόν όποϊο προηγουμένως διαβιβάστηκε Αζωτο, είσάγονται: 

300 πΐ| ΑσκορβικοΟ δξέος 
3 β κρέμας ή 3 β ομογενοποιημένου υγρού. 

Προστίθενται μερικές σταγόνες Αμμωνίας (3.4), Αν τό ρΗ είναι κατώτερο τού 10. καί 6 όγκος 
συμπληρώνεται σιά 10 γπΙ μέ αίθανόλη 96 V· (3.3). 

Ομογενοποιείται το όλο υπό άζωτο, πωματίζεται, και έπειτα φυγοκεντρείται στις 4.000 
στροφίς/πια έπί 10 λεπτό. 

Χρησιμοποιείται ιό διάλυμα πού Επιπλέει. 

3.2. Χρωματογραφία 

5.2.1. ΆηόΟι.οη 

ΆποτίίΗ,ται ύπό δζωτο, σέ πλάκα διοξειδίου τού πυριτίου (4.1.3) καί οέ 9 σημεία Εκκινήσεως, 

I μ! Από καθένα Από τά Μ διαλύματα Αναφοράς. 

Αυτά τά διαλύματα άναφορδς κατανέμοντοι ώς Εξής: 

12 3 4 5 6 7 8 9 

Κ ρ Η ΡΡΡ ΡΑΡ ΡΤϋ ΟΡΟ ΟΤΟ ΜΡΟ 
ΜΤϋ αΝ 

Εξάλλου ΑποτίΟεντοι, οέ κάθε Ενα Από τά σημεία 10 καί II, 2 ιτιΐ τών διαλυμάτοιν δειγμάτων 
πού λομβάνονται δποις περιγράφεται οτό 5.1. 

Ή πλάκα διατηρείται ύπό Αζωτο, μέχρις δτου ύποβληθεί σέ άνά πτύξη. 

5.2.2. Άνάτιτυξη 

Είσάγετοι ή πλάκα σέ ΟΟλαμο, οτόν όποιο προηγουμένως διαβιβάστηκε Αζωτο καί είναι 
κορεομένος μέ έναν Από ιούς 4 κατάΗηλους διαλύτες (3.22), καί άφήνεται πρό; Ανάπτυξη, σέ 
θερμοκρασία περιβάλλοντος (20 Εως 25 β Ο καί στό σκότος, μέχρις δτου τό μέτωπο τού- 
διαλύτη διονύσει περίπου 15 στη Από τή γραμμή έκκινήσεως. 

Εξάγεται ή πλάκα καί ξηραίνεται, ύπό άζωτο, σέ θερμοκρασία περιβάλλοντος. 

5.2.3. Εμφάνιση 

Ψεκάζεται Αμέσως ή πλάκα μέ Εναν Από τούς 4 έμφανιστές πού παρατίθενται στό 3.23. 

5.2.4. Ανίχνευση 

Συγκρίνονται τά Κί, καί οί ληφθέντες χρωματισμοί γιά τό δείγμα, μέ Εκείνα τών Αποτεθειμέ¬ 
νων ουσιών Αναφοράς. Ό πίνακας 1 δεΐνει Ενδεικτικά τά ΚΓ καί τούς ληφθέντες χρωματι¬ 
σμούς, γιά κάθε ούσία Αναφοράς, σέ σχέση μέ τό διαλύτη Αναπτύξεως καί τούς έμφανιστές. 
Σέ περίπτωση Αμφίβολης Ανίχνευσης, είναι δυνατό μερικές φορές νά ύπάρξει Επιβεβαίωση 
προσθέτοντας στό δείγμα τήν Αντίστοιχη ούσία Αναφοράς. 

5.2.5. Ήμι-ποσοτικός προσδιορισμός 

Συγκρίνεται όπτικά ή Ενταση τών κηλίδων, που Αντιστοιχεί σέ κάθε άνιχνευμένη ο'ύσία κατά 
τό $.2.4 μέ πρότυπη σειρά γνωστής καί κατάλληλης συγκεντρώσεως, πού λαμβάνεται Από τήν 
Αντίστοιχη ούσία Αναφοράς. 

Όταν ή συγκέντρωση του συστατικού τού διαλύματος είναι πολύ ύψηλή, άραιούται τό πρός 
άπόθεση διάλυμα καί διεξάγεται νέος προσδιορισμός. 


ΤΙμές ΚΓ καί χρωματισμοί πού λαμβάνονιο» Αμέσως μετά τήν Εμφάνιση 



Διαλύτες άναχτύζιως 

’Εμφαν.οτές 

Προϊόντα 

Κί 

Χρωματισμοί 

άναφοράς 

(3 20) 

3.22.1 

3.22.2 

3.22.3 

3.22.4 

Αντιδραστήριο 

διαζωνιακό 

(3.23.1) 

Αντιδραστήριο 

Εδάίεΐι 

(3.23.2) 

•λντιδοαοτήριο 

διμεθυλοφαινόλης 

(3.23.3) 

Αντιδραστήριο 
νιτρικού άργύρου 
(3.23.4) 

ΟΡΟ 

0,62 · 

0,60 

0,30 

0,57 

καστανό άσθενές 

- 

- 

καστανό άσθενές 

ΜΡΟ 

0,40 

0,60 

0,47 

0,48 

καστανοιώδες 4 

κίτρινο 

καστανό άσθενές 

καστανό Ασθενές 

ρρο 

0,20 

, 0,50 

0,30 

0,48 

ι καστανό 

ερυθρό Εντονο · 

Ιώδες 

τεφρό 

ΟΤΟ 

0,60 

0,60 

0,53 

0,60 

καστανό * 

πορτοκαλί Ασθε- 
νές 

καστανό Ασθενές 

καστανό-τεφρό 

ΜΤϋ 

0,40 

0,67 

0,45 

0,60 

καατανέρυθρο · 

κίτρινο 

καστανό 

μαύρο 

ΡΤϋ 

0,33 

0,65 

0,37 

0,70 

καστανό 

πορτοκαλί 

Ιώδες · 

τεφρό 

ϋΑΡ 

0,07 : 

— 

0 

0,05 

καστανό · 

πορτοκαλί ! 

Ιώδες 

καστανό 

Η 

0,50 

0,35 

0,80 

0,20 

- 

πορτοκαλί 

Ιώδες 

μαύρο · 

βΝ 

0,90 

0,80 

0,90 

0,75 

καστανοπορτο- 

καλί 

- 

Ιώδες · 

μαύρο 

Ρ 

0,37 

- 

0,67 

0,05 

καστανό 

Ιώδες, πολύ 
άσθενές 

καστανό πολύ 
Ασθενές 

καστανό · 

κ 

0,50 

0,37 

0,80 

0,17 

πορτοκαλί · 

Ιώδες άσθενές 

καστανό πολύ 
άσθενές 

καστανό άσθενές 


ΣημζιώΜίς: 1. Ή ΟΡϋ Εμφανίζεται άσθενώς, ό διαλύτης (3.22.3) πρέπει νά χρησιμοποιείται γιά σαφή διαχωρισμό της άπό τήν 


ΟΤΟ. 

2. * Υποδηλώνει τήν καλύτερη έμφάνιση. 
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ΕΦΗΜΕΡΙΣ ΤΗΣ ΚΥΒΕΡΙΜΗΣΕΩΣ (ΤΕΥΧΟΣ ΔΕΥΤΕΡΟ) 


6. ΕΞΕΤΑΣΗ ΜΕ ΔΙΣΔΙΑΣΤΑΤΗ ΧΡΩΜΑΤΟΓΡΑΦΙΑ ΛΕΠΤΗΣ ΣΤΟΙΒΑΔΑΣ 

Γιά τή διασδιάστατη χρωματογραφία λεπτής στοιβάδας, πού περιγράφεται κατωτέρω, άπαι- 
τούνται τά Ακόλουθα Αντιδραστήρια: 

6.1. Ουσίες καί διαλύματα Αναφοράς 

6.1.1. β-ναφθόλη (β-Ν) ' 

6.1.2. 2-Αμινοφαινόλη (ΟΑΡ) 

6.1.3. 3-άμινοφαινόλη (ΜΑΡ) 

6.1.4. 4-Αμινοφαινόλη (ΡΑΡ) 

6.1.5. 2-νιτρο-π-φαινυλενοδιαμ(νη (2 ΝΡΡΡ) 

6.1.6. '4-νιτρο-ο-φαινυλενοδιαμ(νη (4 ΝΟΡϋ) 

Ετοιμάζεται διάλυμα 0,5 * (πι/ν) άπό κάθε μιά Από τίς έπί πλέον ουσίες Αναφοράς, δπως 
Υποδεικνύεται στό 3.2.1 

6.2. Διαλύτης Αναπτόξεως 

6.2.1. Όξεικό αίΟύλιο-κυκλοοξάνιο-Λμμωνία 25 (65-35-0,5 V) 

6.3. Έμφ«ν»βτής 

Γί θάλαμο Ανσητύξεως, γιά χρωματογραφία λεπτής στοιβάδας, τοποθετείται 6άλιν*ο δοχείο. 
Μέσα στό δοχεία τοποθετούνται περίπου 2 $ κρυσταλλικού Ιωδίου καί κλεΐνεται 6 θάλομος. 

6.4. Χροιμα<ογρ«φΙο 

6.4.1. Χαράσσονται δύο γραμμές, δπως ύποδεικνύεται στό σχήμα 1 έπί τής Απορροφητικής 
στοιβάδας πλάκας χρωματογραφίας λέπι ή; στοιβάδας (4 1.3). 

6.4.2. Αποτίθενται, υπό ατμόσφαιρα αζώτου, στο σημείο εκκινήσεως 1 (σχήμα 1), I έας 4 μΙ εκχυλίσματος (5.1). Η 
ποσότητα εξμρτάται από την ένταση των κηλίδων, που λαμβάνονται στο χρωματογράφημα (5.2). 

6.4.3. Αποτίθενται, διανεμημένες μεταξύ τών σημείων 2 καί 3 (οχήμσ 1) οί χρωστικές Αξειδώαεως 
πού Ανιχνεύθηκαν (ή Οεωρι.ίται δτι άνιχνεύθηκαν) στό 5.2. Απόσταση μεταξύ τών σημείων: 
1,5 ετη. Αποτίθενται 2 μΙ άπό καθένα άπό τά διαλύματα Αναφοράς, έξσιρέσει τής ΟΑΡ, άπό 
την οποία πρέπει να αποτεθούν 6 μΙ. Οι χειρισμοί διεξάγονται υπό ατμόσφαιρα αζώτου. 

6.4.4. Επαναλαμβάνονται οΐ χειρισμοί, πού περιγράφονται στό 6.4.3 γιά τά σημεία έκκινήσεως 4 
και 5 (σχήμα I). και η πλάκα διατηρείται υπό ατμόσφαιρα αζώτου μέχρι τη χρωματογραφία. 

6.4.5. Ιέ θάλαμο χρώματογραφία; διαβιβάζεται άζωτο καί είοάγεται κατάλληλη ποσότητα διαλύτη 
άναπτύξεως 3.22.2. Ή πλάκα (6.4.4) τοποθετείται μέσα στό θάλαμο καί Αποβάλλεται οέ 
χρωματογραφία, κατά τήν πρώτη κατεύθυνση έκλούσεως (σχήμα 1), στό σκότος. Ή χρωμα¬ 
τογραφία διαρκεί μέχρις δτου τό μέτωπο τού διαλύτη διανύσει τουλάχιστον 13 «η. 

6.4.6. Ή πλάκα έξάγεται άπό ιόν έν λόγω θάλαμο καί τοποθετείται στό θάλαμο (4.1), άπό τόν όποΤο 
προηγουμένως έχει διέλθει ρεύμα Αζώτου γιά νά έξατμιοτοϋν τά όπολείμματα διαλύτη 
(τουλάχιστον έπί 60 λεπτά). 

6.4.7. Μέ βαθμολογημένο σιφώνιο είαάγετοι κατάλληλη ποσότητα τού διαλύτη 6.2.1 σέ θάλαμο, 
στόν όποίο έχει διοχετευθεί άζωτο. Στό θάλαμο αύιό τοποθετείται ή πλάκα στραμμένη κατά 
90* σέ σχέση μέ τήν πρώτη κατεύθυνση έκλούσεως (6.4.6), καί Αποβάλλεται σέ χρωματογρα¬ 
φία κατά τή δεύτερη κατεύθυνση, στό σκότος, μέχρις δτου τό μέτωπο τού διαλύτη έγγίσει τή 
γραμμή πού είναι χαραγμένη έπί τής Απορροφητικής στοιβάδας. Εξάγεται ή πλάκα άπό τό 
θάλαμο καί έξατμίζεται 6 διαλύτης στόν όέρα. . 

6.4.8. Εκτίθεται ή πλάκα έπί 10 λεπτά μέσα στό θάλαμο χρωματογραφίας μέ τούς άτμούς Ιωδίου 
(6.3) καί έρμηνεύετσι τό δισδιάστατα χρωματογράφημα βάσει τών ουσιών Αναφοράς, πού 
ύποβλήθηκαν ταυτόχρονα σέ χρωματογραφία (πίνακας II). 

Παρατήρηση 

Γιά νά έπιτευχθεΐ ό μέγιστο; χρωματισμός τών κηλίδων, τό χρωματογράφημα μετά άπό τήν 
έμφάνιση Αφήνεται στόν Αέρα έπί μισή ώρα. 

6.4.9. Ή παρουσία τών χρωστικών όξειδώσεως, πού παρατηρήθηκε στό 6.4.8, μπορεί νά έπιβεβαιω- 
θεΐ κατά τρόπο Αναμφισβήτητο μέ έπανάληψη τών χειρισμών, πού κεριγράφονται στά 6.4.1 
μέχρις 6.4.8 κεριλαμβανομένου, φροντίζοντας νά προστεθεί στό σημείο έκκινήσεως I, κοντά 
οτήν ποσότητα έκχυλίσματος πού όρίζεται στό 6.4.2, 1 μΙ ιών ούοιών Αναφοράς πού 
άνιχνεύθηκαν στό 6.4.8. 

"Αν 6έν άνευρεθεϊ καμιά άλλη κηλίδα ή έρμηνεία τού Αρχικού χρωματογραφήματος είναι 
σωστή. 


ΠΙΝΑΚΑΣ II 


Χρωματισμός τών ουσιών Αναφοράς έπειτα Από χρωματογραφία καί έμφάνιση μέ Ατμούς 

Ιωδίου 


Ουσίες 

Αναφοράς 

Χρωματισμός έπειτα άπό 
έμφάοση μέ Ατμούς Ιωδίου 

κ 

πολύ Ανοικτό καστανό 

Ρ 

καστανό 

α-Ν 

Ιώδες ) 

β-Ν 

Ανοικτό καστανό 

Η 

Ιώδες-καατανό 

ΜΡΟ 

κίτρινο-καστανό 

ΡΡΟ 

1ώδες ; καστανό 

ΜΤΩ 

καοτανό σκούρο 

ΡΤΟ 

κίτρινο-καστανό 

ΌΑΡ 

καστανό σκούρο 

ΑΟΡ 

πορτοκαλί 

ΜΑΡ 

κίτρινο-καστανό 

ΡΑΡ 

Ιώδες-καστανό 

2-ΝΡΡϋ 

καστανό 

4-ΝΟΡϋ 

πορτοκαλί 


Σχήμα I 
Κατεύθυνση II 

- ρ 



X. ΑΝΙΧΝΕΥΣΗ ΚΑΙ ΠΡΟΣΔΙΟΡΙΣΜΟΣ ΤΟΝ ΝΙΤΡΩΔΩΝ 

Α. ΑΝΙΧΝΕΥΣΗ 

1. ΑΝΤΙΚΕΙΜΕΝΟ ΚΑΙ ΠΕΔΙΟ ΕΦΑΡΜΟΓΗΣ 

Ή μέθοδος αύτή ένδείκνυται γιά τήν άνίχνευση τών νιτρωδών οτά καλλυντικά. Εφαρμόζεται 
Ιδίως οτίς κρέμες, τά προϊόντα σέ μορφή πάστας καί στίς όδοντόκρεμες. 

2. ΑΡΧΗ 

Ό χαρα κτήριο μ ός τών νιτρωδών πραγματοποιείται μέ τή βοήθεια τής φαινυλοδραζδνης τής 
2-άμινοβενζαλδεύδης. 

3. ΑΝΤΙΔΡΑΣΤΗΡΙΑ 

Όλα τά Αντιδραστήρια πρέπει νά είναι Αναλυτικής καθαρότητας. 

3.1. Αραιό θειικό όξύ: Αραιώνονται 2 σιΙ πυκνού θειικού όξέος (ά* 0 = 1,84) σέ 11 γπ! άπεσταγμένου 
νερού. 

3.2. Αραιό ΰδροχλωρικό όξύ: Αραιώνεται 1 ιηΐ πυκνού ύδροχλωρικού όξέος (ά” * 1,19) οέ 11 ιηΐ 
άπεσταγμένου νερού. 

3.3. Μεθανόλη 

3.4. Διάλυμα φαινυλυδραζόιης τής 2-άμινοβενζαλδεύδης (Αντιδραστήριο Νϊΐάηε @) σέ μεθα¬ 

νόλη. 

Ζυγίζονται 2 χ Νίίπηε ® καί είσάγονται σέ όγκομετρική φιάλη τών 100 πιΐ. Προστίθενται, σέ 
σταγόνες 4 πιΙ Αραιού ύδροχλωρικού Αξέος (3.2) καί Ακολουθεί Ανάδευση. Συμπληρώνεται ό 
δγκος μέ μεθανόλη καί Ακολουθεί Ανάμιξη μέχρις δτου τό διάλυμα καταστεί τελείως διαυγές. 
Τό διάλυμα διατηρείται οέ φιάλη, καστανής ύάλου (4.3) 

4. ΕΞΟΠΛΙΣΜΟΣ 

4.1. Ποτήρια τών 50 οιΙ 

. 4.2. Όγκομετρική φιάλη τών 100 ιηΐ 

4.3. Φιάλη καστανής ύάλου τών 125 οιΙ 

4.4. Ύάλινες πλάκες τών 10 χ 10 αη 

4.5. Σπάτουλα Από πλαστική Ολη 

4.6. Διηθητικός χάρτης τών 10 χ 10 ο® 

5. ΔΙΑΔΙΚΑΣΙΑ 

5.1. Μέρος τοΟ πρός έξέταοη δείγματος κατανέμεται Ομοιόμορφα πάνω στήν ύάλινη κλάκα (4.4), 
οέ τρόπο ώστε τό πάχος τής στοιβάδας νά μήν υπερβαίνει τό 1 αη. 

5.2. Φύλλο διηθητικοΟ χόρτου έμβαπτίζετοι σέ άπεσταγμένο νερό (4.6) καί άποτίθεται κατάλληλα 
πάνω στό δείγμα, μέ τή βοήθεια τής σπάτουλας (4.5). 

5.3. "Επειτα Από 1 πιίη περίπου, προστίθενται στό κέντρο τού διηθητικοΟ χάρτου: 

— 2 σταγόνες άραιού θαικοΟ όξέος (3.1), καί κατόπιν 

— 2 σταγόνες τοΟ διαλύματος Νΐιηικ (3.4). 

5.4. Μετά άπό 5 Ιως 10 »«, άνασύρεται 6 διηθητικός χάρτης καί έξετάζεται οτό διάχυτο φώς. 
Ερυθρό ιώδης χρωματισμός καταδεικνύει τήν παρουσία νιτρωδών. 


Κατεύθυνση 1 
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6 . 


4.1.1. 

4.1.2. 


4.2. 


4.3. 


4.4 


4.3. 


4.6. 


3. 


3.1. 


3.2. 


3.Ϊ. 

3.4. 


Οταν ή περιεκτικότητα οέ νιτρώδη εΙ\αι χαμηλή, ό Ιώδης χρώμαπσμός με*ατρέπεται σέ 
κίτρινο, σέ διάστημα 3 Εως 15 $κ. Σέ περίπτωση υΓγαλυτέμων ποσοτήτων νιιρωδών ή 
μετατροπή αυτή Επέρχεται μόνον Επειτα άπό 1 Εως 2 λεπτά. 

ΠΑΡΑΤΗΡΗΣΗ: 

Ή Ενταση τού Ιώδους χρωματισμού. καθώς και ή διάρκεια τής μετατροπής σέ κίτρινο, μπορεί 4-7. 
νά παρέχει Ενδειξη γιά τήν περιεκτικότητα τού δείγματος σέ νιτρώδη. 


Αναμιγνύεται καί προστίθενται 10,0 τηΐ ύδροχλωρικού σουλφανιλαμιδίου ( 4 . 4 ) καί κατόπιν 6,0 
πι! ύδροχλωρικοΟ όξέος 5Ν (4.5). Αναμιγνύεται καί άφήνεται σέ ήρεμία Επί 5 ιπίη. Προστίθε¬ 
νται 2,0 τηΐ τού Αντιδραστηρίου Ν-(σ-ναφθυλίου) (4.6), άκολουθεί άνάδευση καί άφήνεται σέ 
ήρεμία Επί 3 πιϊη. Συμπληρώνεται 6 δγκος οτά 10 οι1 καί Αναμιγνύεται. 


Ετοιμάζεται λευκός προσδιορισμός. Επαναλαμβάνοντας τούς χειρισμούς πού έγιναν ατά 6.5 
καί 6.6, χωρίς προσθήκη του όντιδραστηρίου Ν-(α-ναφθυλίου) (4.6). 


ΕΦΗΜΕΡΙΣ ΤΗΣ ΚΥΒΕΡΙΜ Η ΣΕΩΣ (ΤΕΥΧΟΣ ΔΕΥΤΕΡΟΙ 


Β. ΠΡΟΣΔΙΟΡΙΣΜΟΣ 
ΑΝΤΙΚΕΙΜΕΝΟ ΚΑΙ ΠΕΔΙΟ ΕΦΑΡΜΟΓΗΣ 

Ή μέθοδος, πού περιγράφεται κατωτέρω, Εχει προσαρμοστεί γιά τόν προσδιορισμό τών 
νιτρωδών οτά καλλυντικά. 

ΟΡΙΣΜΟΣ 6.10. 

Η περιεκτικότητα του δείγματος σε νιτρώδη, που προσδιορίζεται με την παρούσα μέθοδο εκφράζεται επί τοις 
εκατό κατά μάζα ως νιτρωοες νάτριο. 


Μετράται (3.7) ή όπτική πυκνότητα τού διαλύματος τού δείγματος (6.6), σέ 538 ηπ>, σέ σχέση 
μέ τό λευκό προσδιορισμό (6.7). 


Αναγιγνώσκεται Επί τής καμπύλης άναφοράς (6.10) πραγματοποιείται ή άνάγνωση τής 
περιεκτικότητας σέ νιτρωδες νάτριο, σέ μ& άνά 100 πϋ διαλύματος (πι,), πού Αντιστοιχεί στην 
όπτική πυκνότητα τού δείγματος (6.8). 


Καμπύλη άναφοράς. Μέ τή βοήθεια τού διαλύματος νιτρώδους νατρίου (4.2) συντάσοεται 
καμπύλη άναφοράς οτήν περιοχή τών 0-20-40*0-80-100 μβ Νιτρώδους νατρίου άνά 100 ηΙ. 


6 . 8 . 

6.9. 


ΑΡΧΗ 

"Επειτα άπό διάλυση καί διαύγαση τού δείγματος, πραγματοποιείται χρωματομετρική Αντί¬ 
δραση μέ τήν Ν (α-ναφθυλ-αιθυλενο-διαμίνη) καί ή Ενταση τού χρωματισμού πού λαμβάνεται 
μετράται στά 538 πω. 


ΑΝΤΙΔΡΑΣΤΗΡΙΑ 

*Ολα τά άντιδραστήρια πρέπει νά είναι Αναλυτικής καθαρότητας. 

Αντιδραστήρια διαυγάσεως (τά άντιδραστήρια αύτά δέν δύνανται νά χρησιμοποιούνται 
περιοσσότερο .άπό μιά Εβδομάδα μετά τήν παρασκευή τους). 

Αντιδραστήριο I (Ο&ττοζ I): διαλύονται οέ άπεσταγμένο νερό 106 8 σιδηροκυανιούχου καλιού 
Κ4Ρε(0Ν),3Η 2 0 καί 6 δγκος συμπληρώνεται στά 1 000 ιοί. 

Αντιδραστήριο II (Ολγκζ II): διαλύονται σε απεσταγμένο νερό 219,5 8 οξικού ψευδαργύρου β, 

Ιη (0Η)0ΟΟ) 2 2Η 2 0 και 30 πτί κρυσταλλικού οξικού οξέος και ο όγκος συμπληρώνεται στα 
1 000 ιηΙ. 

Διάλυμα νιτρώδους νατρίου: σέ δγκομετρική φιάλη τών 1 000 γπΙ, διαλύονται 0,500 β 
νιτρώδους νατρίου σέ άπεσταγμένο νερό, καί συμπληρώνεται 0 δγκος μέχρι τής χαραγής. 
•Αραιώνονται 10,0 ωΐ άπό τό μητρικό αυτό διάλυμα, σε δγκο 500 «ηΙ. 1 ητΐτού τελευταίου 
αύτοΰ διαλύματος =* 10 μι ΝιΝ0 2 . 

Κανονικό διάλυμα ύδροξειδίου τού νατρίου. 

Διάλυμα 0,2 Ϋο ύδροχλωρικοϋ σουλφανιλαμιδίου: διαλύονται 2 £ σουλφανιλαμιδίου σέ 800 ιηΐ 
νερού, ύπά θέρμανση. Ψύχονται καί προστίθενται 100 πύ πυκνού Η(Γ, ύπό άνάδευση. 1. 
Συμπλήρωση τού όγκου ατά I 000 ιηΙ. 

Υδροχλωρικό όξύ 5 Ν. 

Αντιδραστήριο Ν-(α-ναφθυλίου): τό διάλυμα αύτό παρασκευάζεται τήν ήμέρα τής χρήσιμο- 
ποιήσεώς του. 

1.1 

Διαλύονται σέ νερό 0,!( δι-υδροχλωρικής Ν-{σ·ναφθύλ-αιθυλενο-διαμ(νης) καί συμπληρώνε¬ 
ται ό δγκος στά 100 ιηΐ. 

ΕΞΟΠΛΙΣΜΟΣ 
Αναλυτικός ζυγός 

1.3. 

•Ογκομετρικές φιάλες ιών 100, 250, 500 καί 1 000 ι»1 

Βαθμολογημένα σιφώνια 

'Ογκομπιιυυί κύλινδροι τών 100 ιηΐ 


ΥΠΟΛΟΓΙΣΜΟΣ 

Η περιεκτικότητα του δείγματος σε νιτρώδες νάτριο υπολογίζεται επί τοις εκατό κατά μάζα, με ιη βοήθεια του 
κατωτέρω τύπου: 


% Νπ.ΝΟ, 


230 

V 


ν ΓΠ X 10 ■* χ . 


V * ιη χ ΑΊ 


όπου: 

σ> “ ή μάζα, οέ τού δείγματος πυό ύποβλήθηκε σέ ώ\ά>υση (6.1). 

πΐι ■ ή περιεκτικότητα σέ νιτρώδες νάτριο, οέ μ£, πού βρέθηκε σύμφωνο μέ τις υποδείξεις 
τής πυρογράςου 6.9. 

V = ό άριθμός Τών γπΙ τού διηθήμοτος, πού χρησιμοποιήθηκαν γιά Τή μέτρηση (6.5). 


Ρ.ΠΑΝΑΛΗΨΙΜΟΤΗΤΑ (') 

Γιά περιεκτικότητα σέ νιτρικό νάτριο 0,2 ν», ή διαφορά μεταξύ τών Αποτελεσμάτων 2 
παραλλήλων προσδ,ορισμύν, πού πραγματοποιήθηκαν στό ίδιο δείγμα δέν πρέπει νά υπερβαί¬ 
νει το 0,005 % σε απόλυτη τιμή 


XI ΑΝΙΧΝΕΥΣΗ ΚΑΙ ΠΡΟΣΔΙΟΡΙΣΜΟΣ ΤΗΣ ΕΛΕΥΘΕΡΗΣ ΦΟΡΜΑΛΔΕΥΔΗΣ 
ΑΝΤΙΚΕΙΜΕΝΟ ΚΑΙ ΠΕΔΙΟ ΕΦΑΡΜΟΓΗΣ 

Ή μέθοδος περιγράφει τήν άνίχνευση καί τόν προσδιορισμό τής Ελεύθερης φορμαλδεύδης. 
Εφαρμόζεται οέ όλα τά καλλυντικά καί περιλαμβάνει τρία μέρη: 

Ανίχνευση 

Χρωματομετρικός προσδιορισμός μέ άκετυλακετόνη 

Η μέθοδος αυτή δέν Εφαρμόζεται όταν ή φορμαλδευδη είναι χημικά Ενωμένη ή πολυμερι- 
σμένη, όπως στην περίπτωση των προϊόντων που απελευθερώνουν φορμαλδεΟδη. 

Άν τό Αποτέλεσμα ύπερβαίνει τήν άνώτατη Επιτρεπόμενη συγκέντρωση στό τελικό προϊόν, 
τότε χρησιμοποιείται ή Ακόλουθη μέθοδος. 

Προσδιορισμός μί όξινο θειώδες 

Ό προσδιορισμός αυτός δέν λαμβάνει ύπόψη τή γημικά Ενωμένη ή πολυμερισμένη φορμαλ- 
δεύδη. 


Εν ιούτοις προσδιορίζεται σε ορισμένες χαλαρές ενώσεις (π.χ. εξαμεθυλενοτετραμίνη) Επιπλέον, παρουσία 
ρυθμιστικού διαλύματος, η μέτρηση της αλκαλικότητας είναι δύσκολη. 


5.5. 

Πτυχωτός ήθμός άηηλλαγμένος νιτρωδών, διαμέτρου 15 επί 

2. 

5.6. 

Ύδρόλουτρο 


5.7. 

Φασματοψωτόμετρο μέ κυψελίδες όπτικής διαδρομής 1 ογ» 

3. 

5.Ε. 

Πεχάμετρο 

3.1. 

5.9. 

Μικροπροχοίδα τών 10 γπΙ 


5.10. 

Ποτήρι τών 250 πτί 

3.2. 

6. 

ΔΙΑΔΙΚΑΣΙΑ 



ΟΡΙΣΜΟΣ 

Ή περιεκτικότητα τού δείγματος σέ Ελεύθερη φορμαλδεΟδη πού προσδιορίζεται μί τήν 
παρούσα μέθοδο, εκφράζεται επί τοις εκατό κατά μάζα. 

ΑΡΧΗ 

Μέρος I - Ανίχνευση 

Η φορμαλδεΟδη, σε περιβάλλον θειϊκού οξέος, παρέχει ροζ ή μωβ χρωματισμό, παρουσία του αντιδραστηρίου 
δοΙιιΓΓ. 

Μέρος II - Προσδιορισμός με ακετυλακετόνη 

*Η φορμαλδεύδη άντιδρδ μέ τήν άκετυλακετόνη, παρουσία όξικού άμμωνίου πρός σχηματι¬ 
σμό τής 3-5 διακετυλο-Μ-διυδρολουτιδίνης. *Η τελευταία αύτή έκχυλίζεται μέ 1-βουτανόλη. 

Ή όπτική πυκνότητα τού Εκχυλίσματος μετράται οτά 410 ησι. 


6.1. Ζυγίζονται, με ακρίβεια Ο,ί γπ|, περίπου 0.5 β (ιη) ομοιογενοποιημένου δείγματος και εισάγονται 3.3. 
οέ ποτήρι τών 25ο ιη!. Άραιούνται μέχρις όγκου περίπου 150 ιτ.!, μέ θερμό άπεσταγμένο νερό. 
Τοποθετείται τό ποτήρι, έπί μισή ώρα, σέ ύδρόλουτρο ατούς 80° Ο, καί αναδεύεται άπό καιρό 

σέ καιρό. 

6.2. Ψύχεται τό περιεχόμενο σέ θερμοκρασία περιβάλλοντος καί προστίθενται διαδοχικά ύπό 
άνάδευση, 2 ιπΐ άπό τό αντιδραστήριο Οαττεζ I (4.1.1) καί 2 πϋ άπό τό αντιδραστήριο Οηγγμ I! 

(4.1.2). 4. 


6.4. 


Ρυθμίζεται οτο πεχάμετρο η τιμή του ΡΗ σε 8,3 με τη βοήθεια διαλύματος I Ν υδροξειδίου του νατρίου. 
Μεταγγίζεται το όλο ποσοτικά σε ογκομετρική φιάλη των 250 οι! και συμπληρώνεται, ο όγκος μέχρι της 
χαραγής, με απεσταγμένο νερό. 


•Αναμιγνύεται καί διηθείται σέ πτυχωτό ηθμό (5.5). 


4.3. 

4.4. 


Μέρος III - Προσδιορισμός με όξινο θειώδες 

ΊΙ ίκ.[·μ«)ί,.Μ,η 4ν:.ί,.5 μί ,6 θαΜι.;. οί Λ'ινυ ι».ρ,«ι; οί 0 Ό, Γ.ρή; οχημοτιομό 
ίνώ.ίΓΛ.; Λά Β/Λ,νύ>νια »|ι)τόνιμ ιιιΐηδοϊοι μί 6?ρί<Γ 4 ?.μ. τοί. νοιμίημ. 

Ιιί όν'ΜΑΙ'νη, τ., πμ.·ΐΡΐ(.Γ.ν τή (Ιίιοη γ,/1 τΛν ύΜώ./ιομ,) τή; π.,πΛττιτο; ,ή. 
ψι.ρμμ.Λΐ-Λι.ι.κο; Λμμρί.,.ριρμί'χ.,ρί; (); ιί.ήι.;, ίπ'ρίΓ.,ι τή μίτρητη τι,; Λλκί,λικό* 
τητας ή όξυτητυς :ι*( μέοου. 

ΑΝΤΙΔΡΑΣΤΗΡΙΑ 

Όλα τά άντιδροοτήρια πρέπει νά είναι Αναλυτικής καθυρότητος. 

Πυκνό όξικό όξύ 
"Ανυδρο όξικό Αμμύνισ 
1 -βουτάνόλη 
Θειικό όξύ περίπου 2Ν 


Σέ όγκομετρική φιάλη τών 100 πϋ φέρεται μέ σιφώνιο κατάλληλη ποσότητα (V πϋ) τού 
διαυγούς διηθήματος, δχι άνω τών 15 πύ καί άραιώνεται μέ άπεσταγμένο νερό στά 60 πιΐ. 


(>) Σύμςωνα μέ τό πρότυπο 150 5725. 
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4.5. 

4.6. 


4.7. 


4.8. 

4.9. 

4.10. 

4.11. 

4.12. 


4.13. 


4.14. 

4.15. 

5. 

5.1. 

5.2. 

5.3. 

5.4. 

3.5. 

5 6 . 

5.7. 

6 . 

6 . 1 . 

6 . 1 . 1 . 

6.1.2. 

6-1.3. 

6 . 2 . 

6.2.1. 

6 . 21 . 1 . 

• 6 . 2 . 1 , 2 . 
6.2.1.3. 

6 . 2 . 2 . 


ΕΦΗΜΕΡΙΣ ΤΗΣ ΚΥΒΕΡΝΗΣΕΩΣ (ΤΕΥΧΟΣ ΔΕΥΤΕΡΟΙ 


Διάλυμα θτιώδου; νατρίου 0.1 Μ πρόσφατα παρασκευασμένο 


Αντιδραστήριο δεΗιίί 

Μέσα οέ ποτήρι ζυγίζονται 100 πιρ φουξίνης. 

Διαλύονται οέ 75 γγ.Ι νερού οέ 80 β Ο 

Άφοΰ ψυχθούν, προστίθενται 2,5 ρ ένυδρου (7 Η;0) Οειώδους νατρίου καί 1,5 σι! πυκνού 
ύδροχλωρικοΰ όξέως (ά^ 0 £ 1,19). 

Συμπληρώνεται δ δγκος ατά 100 γπΙ {διατηρείται έπί 2 έβδομάδες). 


Αντιδραστήριο 6κετυλακετόνης 
Ιέ Ογκομετρική φιάλη των 1 000 αι! διαλύονται: 

150 | δξικοΰ άμμωνίου 

2 γπΙ άκετυλακετόνης, πρόσφατα άποσταγμένης ύπό μειωμένη πιέοη, καί «ου δέν παρουσιάζει 
καμιά Απορρόφηση στά 410 πω 

3 πι! πικνού όξικοΟ όζέο; (4.1). Συμπληρώνεται ό δγκος στά 1 000 πτί μέ νερό (ρΗ τού 
διαλύματος περίπου 6,4). Τό άντιδραστήριο αυτό πρέπει νά έχει παρασκευαστεί πρόσφατα. 

Τιτλοδοτημένο διάλυμα θειικοϋ όξέος 0,1 Ν 
Τιτλοδοτημένο διάλυμα ύδροξειδίου τού νατρίοου 0,1 Ν 
Τιτλοδοτημένο διάλυμα Ιωδίου 0.) Ν 
Τιτλοδοτημένο διάλυμα θειοθειικού νατρίου 0,1 Ν 


Πρότυπο φορμαλδεΟδης: μητρικό διάλυμα 


Σέ δγκομετρική φιάλη των 1 000 νηΐ. είσάγονται 5 % φορμαλδεΟδης 37 Εως 40 ί· καί 
συμπληρώνεται δ δγκος στά 1 000 ηϋ. 


Τιτλόδότηση τού μητρικού διαλύματος: Λαμβάνονται 10,00 πιΙ προστίθενται 25,00 τηΐ τιτλοδο- 
τημένου διαλύματος ιωδίου 0,1 Ν και 10 τπΙ διαλύματος υδροξειδίου του νατρίου ΙΝ. Αφήνεται σ« ηρεμία 5 

ΓΠΙΙ) 


Οζ,νίζρτα. οι II ωΐ ΗΟ 1Ν και υπολογίζεται το πλιονάζον 

νατρίου 0,1 Ν παρουσία αμυλόκολλας ως δείκτη 1 γπΙ καταναλωμένου διαλύματος ιωδιεω 0.1 π, αντιστοιχεί σε 
1,5 γπκ φορμαλδεύλης. 


6.2.3, 


6.2 4.2. 

6.2.43. 

6.24.4. 

6.2.4.5. 

6.2.5. 

6.2.5. Ι. 


Πρότυπο φορμαλδεΟδης: άραιωμένο διάλυμα 

Παρασκευάζοντας διαδοχικά μία διάλυση 1/20 καί μία διάλυση 1/100 τού μητρικοΟ διαλύμα* 
τος οέ Απιονισμένο νερό. 

1 «η! αδτοΟ τοΟ διαλύματος περιέχει περίπου 1 μ£ φορμαλδεΟδης. Υπολογίζεται ή Ακριβής 
περιεκτικότητα. 

Διάλυμα θυμολοφΟαλείνης 

0,1 | άνά 100 ιτ*1 αίθανόλης 50 % (ν/ν) 

Αντιδραστήριο 4.7. χωρίς άκετυλακετόνη 


6.2.5.2. 

6.2.5.3. 

62.5.4. 


ΕΞΟΠΛΙΣΜΟΣ 

Συνήθης Εξοπλισμός Εργαστηρίου 

Ηθμός «διαχωριστικός φάσεων» ΚΕΡ. 5ΥΗΑΤΜΑΝ 1 Ρ5 (ή Ισοδύναμος) 
Φυγόκεντρος 


Φο ο μα ιοφωτ όμειρο 


6.3. 


Λιακός προσδιορισμός 

ΐέ κωνική φιάλη τών 50 τηΙ προστίθενται: 

3,0 οι! άντιδραστηρίου άκετυλακετόνης (4 7) 

ΆΧιονισμένο νερό γιά νά ληφθεί δγκος 30 αιΐ 

Προσδιορισμός 

Αναδεύονται τά διαλύματα πού παρασκευάστηκαν στά 6.2.1.3., 6.2.2, καί 6.2.3. 

Βυθίζονται σί κωνικές φιάλες οέ όδρόλουτρο, οέ 60 *0,Ιπί 10 ιυϊη Ακριβώς. 

Ψύχονται Ιπί 2 τηΐη σέ καγόλοντρο. 

Μεταγγίζονται σέ Λιαχωριστική χοάνη τών 50 ιτι! πού περιέχει 10,0 γπ! Ι-βουΤανόλης (4 3). 
Τ.π «λύνονται μέ 3 Εως 5 πιΙ νι.ροΟ, ’Λιαδον.ται Ισχυρά τό μ(;μο /.πι 30 ιτι Ακριβώς. Αφήνεται 
πρό; καταστάλαζη 

Διηθείται μέ ήΟμό * διαχωρισμού φάσεων* (5.2), οτί; κυψελίδες μετρήσει»;. 

Επίσης μπορεί νά χρησιμοποιηθεί φυγοκίντριση (5 000 βτροφές«Ίηιη έπι 5 αιιη). 

Μετρδται ή Απτική πυκνότητα ΑΙ, στά 410 ητυ, τού έκχυλίσματος του διαλύματος δείγματος, 
πού έλήφθη οτά (6 2.1.3), Εναντι τού έκχυλίσμαιος τού διαλύματος Αναφοράς (6.2.2). 

Κατά ιόν Ιδιο τρόπο μετράται τό έκχύλισμα τού λευκού προσδιορισμού πού έλήφθη οτό 6.2.3 
Εναντι Ι'βουτανόλη; (Α,). 

ΣημεΙωοη' 

*ΟΧοι οί Εν λόγοι χειρισμοί πρέπει νά πραγματοποιηθούν σέ διάστημα 25 εηίη Από τή στιγμή 
πού ή κωνική φιάλη τοποθετήθηκε στά όδρόλουτρο οέ 60 Ό. 

Καμπύλη άι αφοράς 

Σέ κωνική φιάλη τών 50 τηΐ είσάγονται: 

5,00 πι! Αραιωμένου προτύπου διαλύματος (4.13) 

5,00 ιπί αντιδραστηρίου άκετυλακετόνης (4.7) 

Άπιονιομένα νερό γιά νά ληφθεί τελικός δγκος 30 πιΐ. 

Ή Εργασία συνεχίζεται σύμφωνα μέ τά όποδεικνυόμενα στό (6.2.4.5) καί μετράται ή Απτική 
πυκνότητα Εναντι 1-βου?ανόλης (4.3). 

Επαναλαμβάνεται ή διαδικασία μέ 10, 15, 20, 25 τηΙ Αραιωμένου προτύπου διαλύματος 
(4.13). 

Γιά νά ληφθεί ή τιμή τού αημείου 0 (πού Αντιστοιχεί οτό χρωματισμό τών Αντιδραστηρίων) 
Ακολουθείται ή διαδικασία τοΟ (6.2.4.5). 

Καταστρώνετσι ή καμπύλη Αναφοράς, Αφού Αφαιρεθεΐ ή τιμή τού σημείου 0 Αχό κάθε μία άπό 
τις οπτικές πυκνότητες που ελήφθησαν στα (6.2.5.2) και (ά.2.5.3) 

Ό νόμος τού Β«γ πρέπει νά τηρείται μέχρι 30 μ| φορμαλδεΟδης. 


Προσδιορισμός μέ όξινο θειώδες 


Κυψελίδες ύαλο» Απτικής διαδρομής I επι 


6.3.1. Προετοιμασία του δείγματος 


Ποτενσιόμετρο 

Ηλεκτρόδια Οαλος/καλομέλας (ουνιοτάται ή χρησιμοποίηση είδικών ήλεκτροδίων χαμηλής 
θερμοκρασίας). 


ΔΙΑΔΙΚΑΣΙΑ 

Ανίχνευση 

Σέ ποτήρι τών 10 πιΙ είσάγονται περίπου 2 £ δείγματος 

Πρόοτίθενται 2 σταγόνες Η ; 50, 2 Ν (4 4) καί 2 ιηΐ Αντιδραστηρίου δείιΐίί (4.6) (Τό Αντιδρα¬ 
στήριο αύτό πρέπει νά ιΐναι Απόλυτα άχρωμο τή στιγμή τής χρηοιμοχοιήσιως). Αναδεύεται 
καί Αφήνεται σέ Επαφή Επί 5 αιιη 

*Αν οέ διάστημα 5 πιϊη παρατηρηθεί χρωματισμός ρόζ ή μώβ, ή ποσότητα τής ύπάρχουσας 
φορμαλδεΟδης είναι Ανώτερη Από 0,01 Τότε πραγματοποιείται προσδιορισμός κατά τό 
(6.2) καί. Αν χρειάζεται, κατά τό (6.3) 

Χρωματομετρικός προσδιορισμός μΐ Ακετυλακετόνη 
Διάλυμα δήγματος 

Σε ογκομετρική ,ιάλη τοιν 100 πιΙ ζυγίζεται. με ακρίβεια" 0,001 , δείγματος πι κοα ανκισιοι,εί οε κα,' εκτίμηση 
• ποσότητα φορμαλδεΟδης περίπου 150 μ& 


6.3.1.). Γιά τή δοκιμασία: 

Σέ προζυγισμένο ποτήρι ζυγίζεται, μέ Ακρίβεια 0,001 %, μάζα τού δείγματος (πι γραμμάρια), 
πού Αντιστοιχεί σέ κατ’ έκτίμηση ποσότητα φορμαλδεΟδης μεταξύ 3 καί 20 ιτι*. 

6.3.1.2. Γιά τή δοκιμασία Αναφοράς: 

Σέ προζυγισμένο ποτήρι ζυγίζεται, μέ Ακρίβεια 0,001 | Αντίστοιχη ποσότητα δείγματος 
<»* γραμμάρια). 

6.3.2. Προσδιορισμός 

6.3.2.1. ΐχ ^οχήρν των ΙΟΟτηΙ αναμιγνύονται 50,00ιπ1 0,1 Μ θειώδους νατρίου (4.5) και ΙΟ,ΟΟιηΙ 0,1 Ν θεϊκού οξ 
(4.8). 

ί.3.2.2. Βυθίζεται τό ποτήρι σέ μίγμα πάγου καί άλατος γιά νά άχθεί ή θερμοκραοία τοΟ διαλύματος 
(6.3.2.1) σε + 2 0 Ο Εισάγεται ποσοτικά η μάζα του δείγματος (6.3.1.1.). 

δ.3.2.3. Τιτλοδοτεϊται γρήγορα ιστενοιομετρικά μέ ΝσΟΗ 0,1 Ν (4.9.) ύπό συνεχή Ανάδευση καί μ) 
διατήρηση τής θερμοκρασίας μεταξύ + 2 καί + 4* Ο ΓΗ περιοχή έξουδττερώοεως εύρίσκετα 
μεταξύ ρΗ 9 καί Η).Έστω V, ό δγκος ΝαΟΗ 0,1 Ν (4,9) πού χρησιμοποιήθηκε. 

6 3 ' Αιακός προσδιορισμός 

Τιτλοδοτεϊται ένα νέο διάλυμα (6.3.2.1) > ί,πο τί; συνθήκες πού πεμιγρύφυνιοι σιύ (6,3.2.) Ί,σΐι» V 
6 δγκος Νι·ΟΗ 0,1 Ν (4.9) πού χρησιμοποιήθηκε. 

6.3 4 Δοκιμασία Αναφοράς 

Προσδιορίζεται ή όξύτητα ή ή άλκαλικότητα τού δείγματος μέ κοτενσισμετρική τιτλοΛότηοη 
με ΝαΟΗ Ο,ί (4.9) ή Η 2 50 4 0,1 Ν (4.8) στο δείγμα π»* (6.3.1.2) 'Εστω ν' ο όγκος ΝαΟΗ 0,1 
ή Η^Ο, 0,1 Ν, που χρησιμοποιήθηκε τό ν’ μπορεί νά είναι Ισο μέ 0. 


Συμπληρώνεται 6 δγκος στά 100 τηΐ μέ νερό, καί Αναμιγνύεται (διάλυμα 5) 6.3.5. 

Σέ κωνική φιάλη τών 50 αι] προστίθενται: 

10,00 πιΙ διαλύματος 5 (6.2.1.2) 

5,00 τηΐ Αντιδραστηρίου άκετυλοκετόνης (4.7) ^ 

*Αχιονισμένο νερό γιά νά ληφθεί δγκος 30 ιηΐ 

Διάλομα Αναφοράς ^·1· 

Η ενδεχόμενη παρεμβολή χρωματισμού από τα συστατικά του δείγματος απαλείφεται με τη χρησιμοποίηση 
αυτού του διαλύματος αναφοράς. ^ ^ ^ 

Σέ κωνική φιάλη τών 50 πι) προστίθενται: 

10,0 τηΙ διαλύματος 8 (6.2X2) 

5,0 τηΐ Αντιδραστηρίου (4.13) 7.1.2. 

Άπισνιαμένο νερό γιά νά ληφθεί δγκος 30 γπΙ 


Σημείωση: Έχει σημασία να τηρηθούν Επακριβώς οί συνθήκες Εργασίας. Είναι δυνατό νι 
πραγματοποιηθεί ό προσδιορισμό;, παρουσία θυμολο-φΟαλείνη; ώ; δείκτου (4.14). 


ΥΠΟΛΟΓΙΣΜΟΙ 


Χρωματομετρικός προσδιορισμός μέ άκετυλακετόνη 

ΆφαιρεΤται τό Αι Από τό Α, καί διαβάζεται στήν καμπύλη Αναφοράς (6.2.5.5) ή ποσότητα ζ 
εκφρασμένη σε μς φορμαλδεΟδης που περιέχεται στο διάλυμα (6.2.1.3). 

Ή περιεκτικότητα τοΟ δείγματος οέ φορμαλδεΟδη (% πτΛη) ύηολογίζεται άπό τόν τύπο: 

€ 


φορμαλδεΟδη % = 


ΙΟ 1 X οι 
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7.2. Προσδιορισμός μέ όξινο θειώδες 

*0 όγκος του ΝαΟΗ 0,1 Ν ή του Η 2 50 4 Ο,ΙΝ που χρησιμοποιήθηκε στη δοκιμασία αναφοράς 
(6.ί4) Ανάγεται στή μάζα πι, σύμφωνα μΕ τόν τύπο: 

ΓΠ 

Γιά ουδέτερο προϊόντα ν « Ο. 

7.2.1. Περίπτωση όξινου ποϊόντος 

\ ΗΟΗΟ = . Ρε 30 -( . ν > ~. . Υ' + 1I 

ΓΠ 

7.2.2. Περίπτωση Αλκαλικού προϊόντος 

% ΗΟΗΟ = ΜΙ Ι Υό- -. Υ . ι _ - · ν ) . 

ΓΠ 

7.3. *Αν βπάρχει Απόκλιση μεταξύ τών Αποτελεσμάτων τών 2 μεθόδων, πρέπει νά λαμβάνεται 
ύπόψη μόνο τό χαμηλότερο άποτέλεσμα. 


I. ΕΠΑΝΑΛΗΨ1ΜΟΤΗΤΑ (>) 

Για περιεκτικότητα σε φορμαλδεΟδη 0,2%, η διαφορά μεταξύ των αποτελεσμάτων 2 πάραλλή- 
ν λων προαδριορισμών, πού πραγματοποιήθηκαν ατό Ιδιο δείγμα δέν πρέπει νά ύπερβαίνει: 

0,005 % γιά τό χρωματομετρικό προσδιορισμό μ£ όκετυλσκετόνη, 

0,05% για τον προσδιορισμό με όξινο θειώδες. 

XII. ΠΡΟΣΔΙΟΡΙΣΜΟΣ ΡΕΖΟΡΚΙΝΗΣ ΣΤΑ ΥΓΡΑ ΠΑΡΑΣΚΕΥΑΣΜΑΤΑ ΛΟΥΣΕΩΣ ΚΑΙ 
ΠΕΡΙΠΟΙΗΣΕΩΣ ΤΩΝ ΜΑΛΛΙΩΝ 

I, ΑΝ7ΙΚΠ1ΜΙ:Ν0 ΚΑΙ ΠΡ.ΛίΟ ΕΦΑΡΜΟΓΗΣ 

Η μέθοδος αυτή περιγράφει τον προσδιορισμό της ρεξορκΐνης στα υγρά παρασκευάσματα 
λούσεως καί περιποιήσεις τής κώμης μ( Αέριο χρωματογραφία. 

Εφαρμόζεται σέ συγκεντρώσεις 0,1 Εως 2,0 % τής μάζας τού προϊόντος. 


6. ΔΙΑΔΙΚΑΣΙΑ 

6.!. Προετοιμασία τού δήγματος 

6.1.1. - Σέ ποτήρι τών 150 ηύ, ζυγίζεται μέ Ακρίβεια δοκίμιο τού προϊόντος (τη γραμμάρια), που 

περιέχει περίπου 20 Εως 50 ηΐί ρεοορκίνης. 

6.1.2. Ακολουθεί όξίνιση μέ ύδροχλωρικό όξύ (4.1) (περίπου 2 έως 4 ιπΐ). Προστίθενται !0 πτ! (40 πΐ|$ 
ΡΗΤ) έσωτερικού διαλύματος (4.7) καί τό όλο αναμιγνύεται. 

Γίνεται μετάγγιση σέ όγκομετρική φιάλη τών 100 πιΐ μέ τή βοήθεια αιθανόλης. Συμπληρώνεται 
ό δγκος μέχρι τής χαραγής, μέ αίθανόλη (4.3) καί άκολουθεΐ Ανάμιξη. 

6.1.3. Άπστίθενται 250 μ! τού διαλύματος (6.1.2) σέ άπενεργοποιημένη πλάκα διοξειδίου τού 
πυριτίου (4.4) σέ συνεχή γραμμή, μήκους περίπου 8 αη. Απαιτείται προσοχή ώστε νά ληφθεϊ 
μιά ταινία 6σο τό δυνατόν λεπτότερη. 

6.1.4. Κατά τόν Ιδιο τρόπο (6.1.3) άποτίθενται στήν Ιδια πλάκα 250 μ! άπό τό πρότυπο μίγμα 
(4.8). 

6.1.5. Στή γραμμή έκκινήσεως (6.1.3) καί (6.1.4) άποτίθενται 2 κηλίδες τών 5 μ! άπό κάθε διάλυμα 
(4.6) καί (4.7), γιά νά διευκολυνθεί ή έντόπιση Επειτα άπό τήν άνάπτυξη τής πλάκας. 

6.1.6. Σέ θάλαμο μή κορεσμένο. Αναπτύσσεται ή πλάκα μέ τό διαλύτη άναπτύξεως (4.5), μέχρις 
δτου 6 διαλύτης διανύσει 12 οπι άπό τή γραμμή έκκινήσεως (45 τηίπ). Ή πλάκα ξηραίνεται 
στον αέρα και εντοπίζεται η ζώνη ρεζορπίνη ΩΗΤ στο υπεριώδες φως στα 254 ηπι. Τα δύο 
προϊόντα Εχουν περίπου τήν Ιδια τιμή ΚΓ. Παραλαμβάνονται οΐ ζώνες, πού έχουν έπισημανθεΐ 
μέ τόν τρόπο αύτό καί συγκεντρώνεται τό προσρόφημα κάθε μιάς σέ φιάλη τών 10 ιηΐ. 

6.1.7. Τό προσρόφημα πού περιέχει τό δείγμα καί έκεΐνο πού περιέχει τό πρότυπο μίγμα έκχυλίζο- 
νται κατά τόν Ακόλουθο τρόπο: 

Προστίθενται 2 σιΐ μεθανόλης (4.2) καί άκολουθεΐ έκχύλιση έπί 1 ώρα ύπό συνεχή άνάδευση. 
Διηθείται τό μίγμα καί έπσναλαμβάνεται ή έκχύλιση έπί 15 πιίη μέ 2 χηΐ μεθανόλης (4.2). 

6.1.8. Εξατμίζεται ό διαλύτης, άπό τό σύνολο τών Εκχυλισμάτων μέ τοποθέτησή τους, έπί μία 
νύκτα, σέ ξηραντήρα κενού οτόν όποιο όπάρχει κατάλληλο ξηραντικό. *Η Εξάτμιση δέν 
πρέπει νά πραγματοποιηθεί έν θερμώ. 

6.1.9. Ιιλυλιώνονται τά ύπολείμματα (6.1.8), όπως ύπόδεικνϋεται είτε στό (6.1.9.1) είτε στό 
(6.1.9.2). 

6.Ι.9.Ι. Προστίθενται 200 μ! Β5ΤΡΑ (4.9.1) καί Αφήνεται τό μίγμα έπί 12 ώρες σέ κλεισμένο δοχείο σέ 
θερμοκρασία περιβάλλοντος. 

6.1.9.2. Προστίθενται διαδοχικά 200 μΙ ΗΜΩ5 (4.9.2) καί 10 μΐ ΤΜ05 (4.9.3) καί θερμαίνεται τό 
μίγμα έπί 30 πιίη στους 60 "Ο οέ κλεισμένο δοχείο. Ακολουθεί νύξη. 

6.2. Αέρια χρωματογραφία 

6.2.1. Συνθήκες έργασίας 

Ή στάσιμη φάση πρέπει νά δίνη βαθμό διαχωρισμού Ισο ή Ανώτερο τού 1,5 


2. ΟΡΙΣΜΟΣ 

Η περιεκτικότητα του δείγματος σε ρεζορκίνη, σύμφωνα με τη μέθοδο αυτή εκφράζεται επί τοις εκατό κατ 
μάζα. 

3. ΑΡΧΗ 

Η ρεζορκίνη και το 3,5 διυδροξυτολαυόλιο, που χρησιμοποιείται σαν εσωτερικό πρότυπο, 
διαχωρίζονται άπό τό δείγμα, μέ χρωματογραφία λεπτής στοιβάδας. Οί δύο Ενώσεις Απομο¬ 
νώνονται μέ παραλαβή τού ύποστρώμαοτς καί έκχύλιση μέ μεθανόλη. Τό ύπολείμματα, στή 
συνέχεια, ξηραίνονται, σιλυλιοποιοΰνται καί προσδιορίζονται μέ Αέριο χρωματογραφία. 


4. ΑΝΤΙΔΡΑΣΤΗΡΙΑ 

Όλα τά Αντιδραστήρια πρέπει νά είναι Αναλυτικής καθαρότητας. 
4.1 Υδροχλωρικό όξύ 25 ?β (πι/πι) 

4.2. Μεθανόλη 

4.3. Αίθανόλη 96 % (ν/ν) 


Κ-2 


Ο 

\νι+\ν 2 


όχου: 

&, καί Κ, * χρόνοι κατσκρατήσεως σέ πιίη γιά τίς 2 κορυφές. 
V, καί Μέ, » εύρος τών Ιδίων κορυφών στό μέσο τού ύφους. 
ά’ - ταχύτητα έκτυλίξεως τού χάρτου σέ σιπι/πιίη. 

Τό Αποτέλεσμα αύτό λαμβάνεται ύπό τίς Ακόλουθες συνθήκες: 
στήλη: Ανοξείδωτος χάλυβας 

μήκος: 200 ετπ 

διάμετρος: - 3 πιιπ (1/8") 

Πλήρωςη: 10 V» ΟV 17 έπί εΠιοπιοτοΓύ 3ΥΑ\ν 100- 120 πκιΐι 
Ανιχνευτής Ιονισμού φλόγας: 
θερμοκρασίες: 
οτήλη: 185 Ό Ισόθερμη 
διάταξη εΙοαγωγής: 250 *0 
Ανιχνευτής: 250 Ό 
’Αέριο μεταφοράς: άζωτο 
παροχή: 45 πιΙ/ιηΐη. 


4.4. Πλάκες άπό διοξείδιο πυριτίου Επάνω σέ ύπόστρωμα πλαστικό ή άπό άργΟ.ιο μέ φθορίζοντα 
δείκτη, Ετοιμες γιά χρησιμοποίηση καί άπενεργοποιημένες. 

•Η ίτοι,ιασία είναι ή ίξΙ)ς: οί πλάκες άκό διοξείδιο ιοΟ κυρκίοιι ψεκάζο™ μέ νερό, μέχρι; 6 · 
όΐου καταστούν στιλπνές, καί στή συνέχεια ξηραίνονται σέ θερμοκρασία περιβάλλοντος έπί 1 
Εως 3 ώρες. 

Σημείωση: Αν οι πλάκες δεν έχουν απενεργοποιηθεί μπορεί να επέλθουν απώλειες ρεζορκί- 
νης, Από μή Αναστρέψιμη είσρόφηαη ατό διοξείδιο τού πυριτίου. 

7. 

4.5. Διαλύτης άναπτύξεως: Ακετόνη- χλωροφόρμιο-όξικό όξύ (20-75-5 ν). 

4.6. Πρότυπο διάλυμα ρεζορκίνης: διαλύονται 400 πΐ| ρεζορκίνη; σε 100 πιΐ αιθανόλης (4 3) 96% (1 τπΙ αντιστοιχεί 
σε 4000 μί ρεζορκίνη;). 

4.7 ' Διάλυμα Εσωτερικού προτύπου: διαλύονται 400 σΐί.3,5-διυδροξυτολουολ(ου (ΟΓΓ) σέ 100 σι! 
αίθανόλη; 96% (Ιιτίΐ αντιστοιχεί σε 4000 μί ΩΗΤ). 

4.8. Πρότυπο μίγμο: όναμιγνόονται 10 σιΐ διαλύματος (4.6) καί 10 ιηΐ διαλύματος (4.7) σέ 
όγκομετρική φιάλη τών 100 σιΐ, συμπληρώνεται ό όγκος μέχρι τής χαραγής, μέ αίθανόλη 
96 *ι, καί άκολουθεΐ Ανάμιξη (I πιΐ Αντιστοιχεί σέ 400 μί ρεο·ρκίνη; καί 400 μ* ΩΗΤ. 

4.9. Αντιδραστήρια σιλυλιώσεως 


Γιά τή ρύθμιση τή; παροχής τοΟ ύδρογόνου καί τού Αέρα, Ακολουθούνται ο! όδηγϊες τού 
κατασκευαστή. 

Έγχύονται 1 Εως 3 μί τών διαλυμάτων πού έλήψθησαν στό (6.1.9). Γίνονται 5 Εγχύσεις γιά 
κάθε διάλυμα. Μετράται ή Επιφάνεια τών κορυφών μέ Ακρίβεια καί υπολογίζεται ή σχέση τών 
κορυφών: 

^ επιφάνεια κορυφή; ρεζορκίνης 
. επιφάνεια κορυφής ΟΗΤ 

ΥΠΟΛΟΓΙΣΜΟΣ 

Η ΜριΕΚΏΐόττμο σε ρεζορκίνη το» δείγμπιος εκφραζόμενη εκί τοις εκατό κατά μάζα (%αι/ιη|, ίίνετα. αεο τον 
τύπο: 

4 5 δείγματος 

% ρεζορκίνη ■ — X-——- 

Μ 5 προτύπου δείγματος 

όπου: 

Μ * δοκίμιο σέ γραμμάρια (6.1.1). 

5 δείγματος ■ μέση σχέση, πού έλήφθη γιά τίς κορυφές τοΟ διαλύματος τού 

δείγματος (6.2.2). 

5 προτύπου μίγματος » μέση σχέση πού έλήφθη γιά τίς κορυφές τού προτύπου μίγματος, 
κατά τό (6.2.2). 


4.9.1. Ν,ο·δις-<τριμεθυλοσ»λυλο)τριφθοριοακεταμιδιθ (Β5ΤΡΑ) 

4.9.2. Έξαμεθυλοδισιλοζάνιο (ΗΜΩ5) 

4.9.3. Τριμεθυλοχλωροσιλάνιο (ΓΜΟ$) 

I. 

3, ΕΞΟΠΛΙΣΜΟΣ 

3.1, ΣυνήΟιις έξοπλισμός χρωματογραφίας λεπτής στοιβάδας καί όέριος ψάσεως ^ 

5.2. Ύάλινο σκεύη Εργαστηρίου 


VI. ΠΡΟΣΔΙΟΡΙΣΜΟΣ ΤΗΣ ΜΕΘΑΝΟΛΗΣ ΣΕ ΣΧΕΣΗ ΜΕ ΤΗΝ ΑΙΘΑΝΟΛΗ “Η ΤΗΝ 
ΜΙΡΟΠΛΝΟΛΗ 

ΑΝΤΙΚΕΙΜΕΝΟ ΚΑΙ ΠΕΔΙΟ ΕΦΑΡΜΟΓΗΣ 

Ή μέθοδος αύτή περιγράφει τόν προσδιορισμό τής μεθανόλης μέ Αέρια χρωματογραφία, σέ 
ΕΠΑΝΑΛΗΨ1ΜΟΤΗΤΑ (') 

Για περιεκτικότητα σε ρεζορκίνη 0,5% η διαφορά μεταξύ των αποτελεσμάτων 2 παραλλήλων προσδιορισμών 
που πραγματοποιήθηκαν στο ίδιο δείγμα, δεν πρέπει να υπερβαίνει το 0,025%. 


(') Σύμφωνα μέ τό πρότυπο 150 5 725. 


(') Σύμφωνα μέ τό πρότυπο 150 5725. 
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4.3. 


5.1. 
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5.4. 


6 . 


6 . 1 . 1 . 


6 . 2 . 
6 . 2 . 1 . 
6 . 2 . 1 . 1 . 

6 . 2 . 1 . 2 . 


6.2.1.3. 


6.2 2 . 

6 2 . 2 . 1 . 

6 . 2 . 22 . 


ΕΦΗΜΕΡΙΣ ΤΗΣ ΚΥΒΕΡΝΗΣΕΩΣ (ΤΕΥΧΟΣ ΔΕΥΤΕΡΟ) 


όλους τούς τύπους τών καλλυντικών (περιλαμβανομένων καί τών όεροζόλ). “Εφαρμόζεται σέ 
σχετικές συγκεντρώσεις Από 0 έως 10 


ΟΡΙΣΜΟΙ 

Η περιεκτικότητα σε μεθανόλη που προσδιορίζεται σι σχέση με την αίθανόλη ή 2 -προπανόλη με τη μέθοδο 
αυτή, εκφράζεται επί τοις εκατό κατά μάζα 


ΑΡΧΗ 

*0 προσδιρρισμός πραγματοποιείται μέ Αέρια χρωματογραφία. 


ΛΝΊΙΔΡΛΙΊΗΙΊΑ 

Όλα τά Αντιδραστήρια πρέπει νό είναι Αναλυτικής καθαρότητας. 

Μεθανόλη 
Απόλυτη αίθανόλη 
2-προηανόλη 

Χλωροφόρμιο, έκπλυμμίνο μέ νερό γιά τήν Απομάκρυνση τών Αλκοολών 
ΕΞΟΠΛΙΣΜΟΣ 

Χρωματογράφο; Αέριας φάοεως μέ Ανιχνευτή θερμικής Αγωγιμότητας (γιά τΑ δείγματα 
προϊόντων μέ Αεροζόλ). 

Χρωματογράφο; Αέριας φόσεως μέ Ανιχνευτή ΙονιομοΟ φλόγας (γιά τά δείγματα λοιπών 
προϊόντων). 

“Ογκομετρικές φιάλες τών 100 πτί 
Βαθμολογημένα σιφώνια τών 1, 2, 20 γπΙ 
Μικροσύριγγες τών 0 Εως 100 μΐ καί 0 έως 5 μΙ 

Για το δείγματα σε αεροζόλ μόνο, ειδική σύριγγα αερίου χρωματογραφίας με παλινδρομική βαλβίδα (βλέπε 
σχήμα 5 της μεθόδου δειγματοληψίας ('). 

ΔΙΑΔΙΚΑΣΙΑ 

Ετοιμασία τών δηγμάτων 

Τά προϊόντα σέ Αεροζόλ Επεξεργάζονται, δπως υποδεικνύεται στό κεφάλαιο II τής δδηγίας 
60/1335/ΕΟΚ τής Επιτροπής τής 22ας Δεκεμβρίου 1980 ('), καί Αναλύονται μέ Αέρια 
χρωματογραφία, ύπό τίς συνθήκες πού περιγράφονται στό <6.2.1). Υπολογίζεται ή σχέση τών 
έπιφανειών τών κορυφών (μεθανόλη/αίθανόλη) ή (μεθανόλη/2-προπανόλη). Χρησιμοποιείται 
καμπύλη Αναφοράς γ\Α τόν προσδιορισμό τού Εκατοστιαίου ποσοστοθ τής μεθανόλης σέ 
σχέση μέ τήν αίθανόλη ή τήν 2-προκανόλη. 

Τά Αλλα προϊόντα πού έχουν Επεξεργαστεί δπως άναφέρεται στό Ανωτέρω άναφερθέν 
κεφάλαιο II, διαλύονται στό νερό μέχρι συγκεντρώσεως 1 έως 2 ίο αίθανόλης ή 2-προπανό- 
λης, καί έπειτα Αναλύονται μέ Αέρια χρωματογραφία ύπό τίς συνθήκες πού περιγράφονται στό 
(6.2.2). ΕΙσάγεται κατάλληλη ποσότητα (2 έως 3μ). 

Υπολογίζεται ή σχέση τών Επιφανειών τών κορυφών (μεθανόλη/αίθανόλη) ή (μεθανόλη/ 
2-προπανόλη). Χρησιμοποιείται καμπύλη άναφοράς γιά τόν προσδιορισμό τοΟ Εκατοστιαίου 
ποσοστού μεθανόλης σέ σχέση μέ τήν αίθανόλη ή τήν 2-προπανόλη. 

Συνθήκες Αέριας χρωματογραφίας 
Γιά τά δείγματα προϊόντων σέ Αεροζόλ 

Χρησιμοποιείται στήλη μέ 10 Ηεΐΐοοπιιά Μ 18 έπί ο)ιγοπιο50γ 0 ν/Α>Ν 100-120 πι«1ι καί 
Ανιχνευτής θερμικής Αγωγιμότητας 

“Η στάσιμη φάση πρέπει νά δίνει βαθμό διαχωρισμού Ισο ή άνώτερο τού 1,5 


7. 

7.1. 


7.2. 


V, + Ψ 1 


δπου: 

Κ, καί Κ, « χρόνος κατακρατήσεως Εκφρασμένος σέ πιίη γιά τίς δύο κορυφές. 
V/, καί V/, · εύρος τών Ιδίων κορυφών στό μέσο τού ύψους. 


Α' · ταχύτητα Εκτυλίξεως χάρτη οέ τητη/τηίη. 

π 

ΤΑ Αποτελέσματα αύτα λαμβάνονται ύπό τίς Ακόλουθες συνθήκες: 

στήλη: Ανοξείδωτος χάλυβας 

μήκος: 3,5 πι 

διάμετρος: 3 ήτοι 

Ρεύμα τού Ανιχνευτή θερμικής Αγωγιμότητας: 

150 α» Α 

“Αέριο μεταφοράς: Ήλιο 


π ι/.π ή¬ 

2.5 δειι 

παρ· »γή* 
θερμοκροσίι ς: 

45 πιΐ/πιιη 

£·υ:οζη ί/χύσοω;: 

150" ( 

Ανιχνευτής: 

150" ί’ 

αιήλη: 

65* Ο 


Γιά το δείγματα Αλλων προϊόντων. 

Χρησιμοποιείται στήλη μέ εΙίΓονοηποΓό 105 ή μέ ροΓπρπλ Οϋ καί Ανιχνευτής ίονιαμού 
φλόγας. 

Ή στάσιμη φάση πρέπει νά δίνει βαθμό διαχωρισμού ίσο ή άιο.τερο τού 1,5 

κ - 

δπου: 

Κ, καί Κ. * χρόνος κατακρατήσει)); σέ πιίη γιά τίς δύο κορυφές. 

\ν, καί V/, « εύρος τών Ιδίων κορυφών οτό μέσο τού ύψους. 
ά' * ταχύτητα Εκτυλίξεως χάρτη σέ τυπτ/πυη. 

Τα ΟΓΟτελέοματα αύια λαμβανονται ύπό τίς ακόλουθες συνθήκες* 
στήλη: Ανοξείδωτος χάλυβας 

μήκος: 2 τη 

διάμετρος: 3 τητη 


“Ηλεκτρόμετρο: Εύαισθησία 

810- 10 Α 

“Αέριο μεταφορά;: άζωτο 

πιέση: 

2,1 ό*Γ& 

παροχή: 

40 ιπΐ/πιΐη 

Βηθητικο Αέριο: ύδρογόνο 

πίεση: 

1,5 6«Γ5 

παροχή: 

20 πτί/νηίη 

Θερμοκρασίες: 

διάταξη έγχύσεως: 

150* Ο 

Ανιχνευτής: 

230 β Ο 

στήλη: 

120* 0-130· Ο 


ΚΑΜΠΥΛΕΣ ΑΝΑΦΟΡΑΣ 

*Υπό τίς συνθήκες πού περιγράφονται στό (6.2.1) (στήλη ΗιΙΙεοπιίά Μ 18), χρησιμοποιούνται 
τά πρότυπα μίγματα πού καθορίζονται κατωτέρω. Τά μίγματα αύτά Ετοιμάζονται μέ όγκομε· 
τρική μέτρηση, Αλλά προσδιορίζεται ή Ακριβής ποσότητα πού Αποδόθηκε, ζυγίζοντας Αμέσως 
μετά Από κάθε προσθήκη. 


Σχετική 
συγκέντρωση 
% α/σι 

Μεθανόλη 

Β»1 

Αίθανόλη ιηΐ 
(ή 2-προπανόλη) 

Χλωροφόρμιο 
μέχρις όγκου 

2,5 % περίπου 

0.5 

20 

100 ιηΐ 

5,0 * περίπου 

1.0 

20 

100 ιη! 

7,5 ^ περίπου 

1,5 

20 

100 ιη! 

10,0 * περίπου 

2.0 

20 

100 ιη! 


Εγχύονται στο χρωματογράφο 2 έως 3μΙ σύμφωνα με τις διαδικασίες που περιγράφονται στο (6.2.1). 


Υπολογίζεται ή σχέση τών έπιφανειών τών κορυφών (μεθανόλη/αίθανόλη) ή (μεθανόλη/ 
2-προηανόλη) κάθε μίγματος. Χαράσσεται ή καμπύλη Αναφοράς χρησιμοποιώντας: 
ώς Αξονα τών X: τό Εκατοστιαίο ποσοστό τής μεθανόλης οέ οχέση μέ τήν αίθανόλη ή τήν 

2-προπανόλη· 

ώς Αξονα τών Υ: τή οχέοη τών Επιφανειών τών κορυφών (μεθανόλη/αίθανόλη) ή (μεθανό* 

λη/2-προ πανόλη). 

Τά πρότυπα μίγματα πού καθορίζονται Μίτωτίρω χρησιμοποιούνται ύπό τίς συνθήκες πού 
πι.ριγράφονται οτό (6.2 2) (ΡοταρΛ 0*> ή ΟιιοπιονυιΙ) 105). Τό μΙ/ματο αυτό Ετοιμάζονται μέ 
Ογκομετρική μέτρηση. Αλλά προσδιορίζεται ή Ακριβή; ποσότητα πού Αποδόθηκε ζΐΓ/ίζοντα; 
Αμέσως μετά Από κόθι προσθήκη. 


Σχετική 
ουγκένιρωοη 
% βι/γπ 

Μεθανόλη 

μΙ 

Αίθανόλη 
(ή 2-κροπανύλη) 
η! 

Νερό 

μέχρις* όγκου 

2,5 ·Α περίπου 

50 

2 

100 πιΙ 

5,0 ^ περίπου 

100 

2 

100 «ηΙ 

7,5 ^*ο περίπου 

150 

2 

100 πιΙ 

10,0 περίπου 

200 

2 

100 τη\ 


Είοάγοντσι στόν χρωματογράφο 2 έως 3 μΐ σύμφωνα μέ τίς διαδικασίες πού περιγράφονται 
στό 6.2.2. 

Υπολογίζεται ή σχέση τών έπιφανειών τών κορυφών (μεθανόλη/αίθανόλη) ή (μεθανόλη/ 
2-προπανόλη) κάθε μίγματος. Χαράσσεται ή καμπύλη άναφοράς χρησιμοποιώντας: 

ώς δξονα τών X: τό Εκατοστιαίο ποοοστό τής μεθανόλης οέ σχέση μέ τήν αίθανόλη ή τήν 

2-προπανόλη - 

ώς δξονα τών Υ: τή σχέση τών Επιφανειών τών κορυφών (μεθανόλη/αίθανόλη) ή (μεθανό- 

λη/2-π ροπανόλη). 

Και στις δύο περιπτώσεις ή καμπύλη Αναφοράς πρέπει νά είναι ευθεία. 


ΕΠΑΝΑΛΗΊΊΜΟΤΗΤΑ (') 


Για περιεκτικότητα σε μεθανόλη 5% σι σχέση μι την αίθανόλη ή την 2 -προκανόλη του δ®ίγμ<«®ί· 
μεταξύ των αποτελεσμάτων 2 παραλλήλων προσδιορισμών, που πραγματοποιήθηκαν στο ίδιο δείγμα οεν ***** 


να υπερβαίνει το 0,25%. 


XII] ΠΡΟΣΔΙΟΡΙΣΜΟΣ ΤΟΥ ΔΙΧΛ11ΡΟΜΕΘΛΝΙΟΥ ΚΑΙ ΤΟΥ Ι,Ι,Ι-ΤΡΙΧΛΙΙΡΟΑΙΒΑΝΚΑ 

ΑΝΤΙΚΕΙΜΕΝΟ ΚΑΙ ΠΕΔΙΟ ΕΦΑΡΜΟΓΗΣ 
Η μέθοδος αυτή περιγράφει τον προσδιορισμό του: 

— διχλωρομεθάνιου (μεθυλενοχλιορίβιο) 

— 1,1,1 -τριχλωροαιθάνιου (μεθυλοχλωροφόρμιο) 

και εφαρμόζεται στο σύνολο των καλλυντικών που ενδέχεται να περιέχουν αυτές τις 
ενώσεις. 

ΟΡΙΣΜΟΣ 

Η περιεκτικότητα του δείγματος σε διχλωρομεθάνιο και σε 1,1,1 -τριχλωροαιθά νιο, προσ¬ 
διοριζόμενη κατά την παρούσα μέθοδο, εκφράζεται επί τοις εκατό κατά μάζα. 

ΑΡΧΗ 

Ο προσδιορισμός γίνεται με αεριοχρωματογραφία και χρησιμοποίηση του τριχλωρομεθάνώυ (χλωροφόρμιου) 
ως εσωτερικού προτύπου. 


ΑΝΤΙΔΡΑΣΤΗΡΙΑ 

Όλα τα αντιδραστήρια πρέπει να είναι αναλυτικής καθαρότητας. 


(») ΕΕ Αριθ. Ε 383 τή; ίΐ. 12. 1980, σ. 27. 


( 4 ) μ€.εο ηρουειηο 15θ/37£5. 



<±> ς. Κ I 05 
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4.1. 


4.3. · 


5. 

5.1. 


5.2. 


5.3. 


6 . 

6 . 1 . 


6 . 2 . 


6 . 2 . 1 . 


6 . 2 . 2 . 


6.2.3. 


6.2.4. 


Τριχλωρομεθά νιο (ΟΗΟΙι). 9. 

Τετραχλωράνθρακας ( 0014 ). 9 

Διχλωρομεθάνιο (0Η2Ο2). 

1,1,1-τριχλωροαιθάνιο (ΟΗϊίΧΙί). 

Ακετόνη. 

Άζωτο. 


ΕΞΟΠΛΙΣΜΟΣ 

Συνήθης εξοπλισμός εργαστηρίου και χρωματογραφίας αέριας φάσης. 
Χρωματογράφος εφοδιασμένος με ανιχνευτή αγωγιμομετρίας. 

Φιάλη μεταφοράς των 50-100 «τιΐ (βλέπε δειγματοληψία 5.3) (')· 
Σύριγγα αερίου υπό πίεση (βλέπε μέθοδο δειγματοληψίας 5.4.4.2) (*)· 


ΔΙΑΔΙΚΑΣΙΑ 

Αήγμα συσκηασμένο υπό κανονικές σνν&ήας κίκσης 

Ζυγίζεται επακριβώς το δείγμα σε κυματιζόμενη κωνική φιάλη. Εισάγεται επακριβώς ζυγισθεϊσα ποσότητα 
ΟΗΟΐι (4.1) ισοδύναμη προς την εκτιμούμενη ποσότητα των περιεχομένων εντός τ<χι δείγματος ΟΗ 2 ΟΙ 2 και 
ΟΗ 3 (ΧΊ 3 . Ομογενοποιούνται. 

Λιίγμα συσκευασμένο υπό ίξισορροχοόμβνις σνν&ήκις πίεσης 

Χρησιμοποιείται η μέθοδος λήψεως που περιγράφεται στο κεφάλαιο «Δειγματοληψία». 

Ττρούνται οι παρακάτω λεπτομέρειες: 

Στη φιάλη μεταφοράς εισάγεται ποσότητα εσωτερικού προτύπου (4.1) ισοδύναμη με την 
κατ’ εκτίμηση ποσότητα των περιεχόμενων στο δείγμα ΟΗιθ 2 ή/και €Η3<ΧΪ3. Ομοιο- 
γενοποιούνται. Εκπλύνεται ο νεκρός όγκος της δικλείδας της φιάλης μεταφοράς με 0,5 σιΐ 
ΟΟΙε (4.2) που αφήνονται να εξατμισθούν. Προσδιορίζεται η μάζα του εσωτερικού 
προτύπου ως διαφορά των ζυγίσεων της φιάλης μεταφοράς. 

Στο από ίεΠοπ βύσμα της σύριγγας, έπειτα από την πλήρωση με το δείγμα, πρέπει να 
διοχετεύεται άζωτο (4.6), έτσι ώστε πριν την εισαγωγή στο χρωματογράφο, να μην |φ 

παραμένει σε αυτό κανένα υπόλειμμα δείγματος. 

Έπειτα από κάθε λήψη, το βύσμα της βαλβίδας ή η διάταξη μεταφοράς που ενδεχόμενα 
χρησιμοποιήθηκε, πρέπει να εκπλύνονται πολλές φορές με ακετόνη (4.5) (με υποδόρεια 
σύριγγα) και κατόπιν να ξηραίνονται καλά με άζωτο (4.6). 

Για κάθε ανάλυση μ μετρήσεις κραγματοκοιούνται ακά δύο διαφορετικές φιάλες μεταφοράς με κέντε μετρήσεις 
ανά φιάλη 


7. ΣΥΝΘΗΚΕΣ ΧΡΩΜΑΤΟΓΡΑΦΙΑΣ 


7.1. 


7.2. 


Προσφ\ 

Υλικό: σωλήνας ανοξείδωτος. 

Μήκος: 30 έτη. 

Εξωτερική διάμετρος: 3 πηώ ή 6 σιπι. 2. 

Πλήρωση: ο!ιγοπιο 50 γ 1 ) χαρακτηριστικών ίδιων με εκείνα της στήλης. 


Στήλη 

Η στάσιμη φάση συνίσταται από δπΐΐοοπηά Μ 18 επί εΙιτοπιοδΟΓΐ). Πρέπει να δίνει 
βαθμό διαχωρισμού (Κ) ίσο τουλάχιστον με 1,5: 


\ν, +” νν ; 


όπου: 

Γ| καΐΓ 2 : χρόνοι κατακράτησης σε γπϊ η · 

\Υι και ^ 2 '. εύρος των κορυφών στο μέσο του ύψους- 
ό': ταχύτητα εκτύλιξης του χάρτου σε ηίΓη/ιηίη. 


3. 


3.2. 


7.3. 


Σαν παράδειγμα, οι ακόλουθες συνθήκες εργασίας δίδουν τα επιζητούμενα αποτελέσματα: 

Στήλη: 

/ 

// 

Υλικό: 

ανοξείδωτος σωλήνας 

ανοξείδωτος σωλήνας 

Μήκος: 

350 οπι 

400 οιη 

Εξωτερική διάμετρος: 

3 ιηπι 

6 ΙΏΓΠ 

Πλήρωση: 

οΗγοποχογΙ): 

ΨΑ^ 

^Αλν-ΟΜΟδ-ΗΡ 

μέγεθος κόκκων: 

100-120 Γηεδίι 

60-80 πιοδΗ 

Στάσιμη φάση: 

Η&ΐΐεοπικί Μ 18 

δβΐΐοοιηϊά Μ 18 


10% 

20% 

Θερμοκρασίες: 

στήλη: 

65 

75 °ε 

διάταξη εισόδου: 

150 °ε 

125 °€ 

ανιχνευτής: 

150 °ε 

200 °ε 

Φέρον αέριο: Ήλιον 

Μφοχή: 

45 ιηΐ/ιηίπ 

60 πιΐ/ιηϊη 

πίεση εισόδου: 

.2,5 6«γ 

2,0 δ3Γ 

Εισαγόμενη ποσότητα 

15 μΙ 

15 μΐ 


ΜΕΙΓΜΑ ΠΑ ΤΗΝ ΚΑΤΑΣΤΡΩΣΗ ΤΩΝ ΣΥΝΤΕΛΕΣΤΩΝ ΠΟΣΟΤΙΚΗΣ ΣΥΓΚΡΙΣΗΣ 
Παρασκευάζεται εντός κωνικής φιάλης το ακόλουθο μείγμα με επακριβή ζύγιση: 

0Η2012 (4.3): 30 % να/τη διχλωρομεθάνιου 
0 Η 30 Ο 3 (4.4): 35 % τη/τη τριχλωροαιθάνιου 
ΟΗΟΗ (4.1): 35 % πι/ηι τριχλωρομεθάνιου 


4. 

4.1. 

4.2. 

4.3. 

4.4. 

4.5. 


4.7. 

4.8. 


ΥΠΟΛΟΓΙΣΜΟΙ 

Υπολογισμός ιτός συντελεστή ποσοτικής σύγκρισης μιας ουσίας ρ σι σχέση μι μια ουσία α 
επιλεγμένη ως ισωτιρικό πρότυπο 

Έστω η ουσία ρ: 

Κ ρ : ο συντελεστής της σύγκρισης, 
βι ρ : η μάζα της στο μείγμα, 

Α ρ : η επιφάνεια της κορυφής της· 
έστω η ουσία α: 

λ>: ο συντελεστής της σύγκρισης επιλεγμένος, ίσος με 1, 
γπ»: η μάζα της στο μείγμα, 

Α«: η επιφάνεια της κορυφής τηςΓ 

ι. _ Α» 
ρ π» 3 · Α ρ 

Σαν παράδειγμα έχουν ληφθεί οι ακόλουθοι συντελεστές σύγκρισης (για ΟΗΟΙ}: Κ - 1): 
ΟΗιΟΙι: Κι - 0,78±0,03 
0Η30Ο3: Κι - 1,00±0,03 


Υπολογισμός των επί τοις εκατό 0Η 2 Ο 2 και 0Η 3 0Ο 3 στο προς ανάλυση δείγμα 


Έστω: 

Κι: ο συντελεστής σύγκρισης του 0 Η 2012 , 
Κ 2 : ο συντελεστής σύγκρισης του ΟΗ3(Χΐ3, 
ηι«: η μάζα του ΟΗΟΙι, 

(η β : η μάζα του προς ανάλυση δείγματος, 

Α.: η επιφάνεια κορυφής του ΟΗΟΗ, 

Αι: η επιφάνεια κορυφής του 0Η201ι, 

Ας: η επιφάνεια κορυφής του 0Η30Ο3- 
Θα έχουμε: 


/ , \ φτ. πι, · Α| · Κ| ■ 100 
% (Π./Π.) ΟΗ,α,=- Λ. · Π. 7 

% (τπ/πί) ΟΗ,ΟΟ, — "" ■ · ' Λ.’ . ^ 100 


ΕΠΑΝΑΛΗΨΙΜΟΤΗΤΑ (*) 

Για περιεκτικότητα σε χλωροπαράγωγα 25 % (ηι/πι), η διαφορά μεταξύ των αποτελεσμά¬ 
των δύο παράλληλων προσδιορισμών πραγματοποιούμενων επί του ίδιου δείγματος δεν 
πρέπει να υπερβαίνει το 2,5 %. 


XIV ΑΝΙΧΝΕΥΣΗ ΚΑΙ ΠΡΟΣΔΙΟΡΙΣΜΟΣ ΤΗΣ ΥΔΡΟΗΥ-8-ΚΙΝΟΛΕΪΝΗΣ 
ΚΑΙ ΤΟΥ ΘΕΠΓΚΟΥ ΑΛΑΤΟΣ 


ΑΝΤΙΚΕΙΜΕΝΟ ΚΑΙ ΠΕΔΙΟ ΕΦΑΡΜΟΓΗΣ 

Η μέθοδος περιγράφει την ανίχνευση και τον προσδιορισμό της υδροξυ-8-κινολεΐνης και 
του θεακού παραγώγου της. 


ΟΡΙΣΜΟΣ 

Η περιεκτικότητα του δείγματος σε υδροξυ-Β-κινολεϊνη και του Θειϊκού άλατός της προσδιοριζόμενη με τη 
μέθοδο αυτή εκφράζεται επι τοις εκατό κατά μάζα. 

ΑΡΧΗ 

Ανίχνευση 

Πραγματοποιείται με χρωματογραφία λεπτής στοιβάδας. 

Προσδιορισμός 

Γίνεται με φασματοφωτομετρία στα 410 ηιη σύμπλοκου χαλκού που λαμβάνεται από αντίδραση με διάλυμα Ρε- 
Η1ίπ{. 


ΑΝΤΙΔΡΑΣΤΗΡΙΑ 

Όλα τα αντιδραστήρια πρέπει να είναι αναλυτικής κα9<χρότητας. 

Υδροξυ-8-κινολείνη. 

Βενζόλιο (λόγω της τοξικότητας του προϊόντος λαμβάνονται οι κατάλληλες προφυλάξεις). 
Χλωροφόρμιο. 

Διάλυμα υδροξείδιου του νατρίου 50 % η/να. 
θειικός χαλκός (Ουδθ4·5Η2θ). 

Διπλό τρυγικό άλας καλιού και νατρίου. 

Υδροχλωρικό οξύ 1 Ν. 
θειικό οξύ 1 Ν. 


(>) ΕΕ αριθ. Έ 383 της 31. 12.1980, σ. 27. 


(*) Κατά το πρότυπο ΙδΟ 5725. 



4.9. 

4.10. 

4.11. 

4.12. 

4.13. 

4.14. 

4.15. 

4.15.1. 

4.15.2. 

4.16. 


4.17. 

4.18. 

4.19. 

4.20. 

4.21. 

4.22. 

4.23. 

5. 

5.1. 

5.2. 

5.3. 

5.4. 

5.5. 

5.6. 

5.7. 

5.8. 

5.9. 

5.10. 

5.11. 

5.12. 

6 . 

6 . 1 . 
6 . 1 . 1 . 
6 . 1 . 1 . 1 . 
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ΕΦΗΜΕΡΙΣ ΤΗΣ ΚΥΒΕΡΝΗΣΕΩΣ 


Διάλυμα υδροξε Ιδιου του καλίου 1 Ν. 


Αιθανόλη. 


1-6ουτανόλη. 


6.1.1.3. 


(ΤΕΥΧΟΣ ΔΕΥΤΕΡΟΙ 


Σε δύο άλλα σημεία της γραμμής εκκίνησης αποθέτουμε 10 και 30 μΙ του προτύπου διαλύματος (4.15.2), κατόιπν 
αναπτύσουμε την χλάκα στον ένα αχό τους δύο διαλυτές (4.17) 

Όταν το μέτωπο του διαλύτη φθάσει τα 15 ονα, η χλάκα ξηραίνεται στους 110 °€ επί 15 
λεπτά. Κάτω από φως υν (366 η σι), οι κηλίδες υδροξυ-8-κινολείνης χαρακτηρίζονται 
από έναν κίτρινο φθορισμό. 


Οξεικό οξό 8ΐ»οίβ1- 
Υδροχλωρικό οξό 0,1 Ν. 


6.1.1.4. Η πλάκα ψεκάζεται κατόπιν με ένα υδατικό διάλυμα ανθρακικού νατρίου 1 % (4.19) και, 
έπειτα από ξήρανση, με ένα διάλυμα 1 % χλωριμίδιου διχλωροκινόνης (4.18). Η υδροξυ-8- 
κινολείνη εμφανίζεται με μορφή κυανών κηλίδων. 


Οβίίΐβ 545 ή ισοδύναμο. 


Πρότυκα διαλύματα 

Φέρονται 100 π» 8 υδροξυ-8-κινολείνης (4.1) σε ογκομετρική φιάλη των 100 πιΙ και 
διαλύονται σε μικρή ποσότητα θειικού οξέος 1 Ν (4.8). Συμπληρούνται μέχρι της χαραγής 
με 8ειικό οξό 1 Ν (4.8). 

Φέρονται 100 π\% υδροξυ-8-κινολείνης (4.1) σε ογκομετρική φιάλη των 100 πΐΐ. Διαλύο¬ 
νται σε αιθανόλη (4.10). Συμπληρούνται μέχρι της χαραγής με τον ίδιο διαλύτη και 6.1-2.2. 

μείγνυνται. 


6.1.2. Δείγματα στερεά και κρέμες 

6.1.2.1. Εναιωρούμε 1 1 δείγματος σε 5 πΙ του ρυθμιστικού διαλύματος ρΗ7 (4.22). 

Μεταγγίζουμε με 10 γπΙ χλωροφόρμιου σε διαχωριστική χοάνη και ανακινούμε. Αφού 
συλλέξουμε τη χλωροφορμική στοιβάδα, εκχυλίζουμε δύο φορές ακόμη το υδατικό αιώ¬ 
ρημα με 10 σι] χλωροφόρμιου (4.3). Συλλέγουμε και διηθούμε τα χλωροφορμικά διαλύ¬ 
ματα σε φιάλη με σφαιρικό πυθμένα των 100 ηΙ (5.1). Συαπυκνσύμε σχεδόν μέχρι ξηρού στον περιστροφικό 
συμπυκνωτή. Αναδιαλύαυαε το υπόλειμμα σε 2 ιηΐ χλωροφορμίου και αποθέτουμβ 10 «αι 30 μ] του διαλύματος 
που πάρθηκε σε πλάκα «Ιίοβ (4.23) ενεργώντας όπως υποδεικνύεται στο 6.1.1.1. 


Αφού αποθέσουμε 10 και 30 μΐ του διαλόματος-μάρτυρα (4.15.2), ενεργούμε όπως 
υποδεικνύεται στα 6.1.1.2, 6.1.1.3 και 6.1.1.4. 


Διάλυμα ΡεΗΙΐιψ 

Διάλυμα Λ 

Σε ογκομετρική φιάλη των 100 γπΙ ζυγίζονται 7 8 θεακού χαλκού (4.5). Διαλύονται σε 
μικρή ποσότητα νερού, συμπληρούνται μέχρι της χαραγής με νερό και μείγνυνται. 

Διάλυμα Β 

Σε ογκομετρική φιάλη των 100 πιΙ, ζυγίζονται 35 « διπλού τρυγικού άλατος καλιού και 
νατρίου (4.6) και διαλύονται σε 50 πιΙ νερού. Προστίθενται 20 σιΐ υδροξε ίδιου του 
νατρίου 50 % (4.4). Συμπληρούνται με νερό μέχρι της χαραγής και μείγνυνται. 

Αμέσως πριν τη χρήση, σε ογκομετρική φιάλη των 100 πιΐ φέρονται με σιφώνι 10 γπΙ 
διαλύματος Α και 10 τηΙ διαλύματος Β. Συμπληρούνται με νερό μέχρι της χαραγής και 
μείγνυνται. 

Διαλύτες ανέπτυξες 

Διαλύτης I: 1-6συτανόλη/οξεικό οξύ/νερό (80:20:20, ν/ν/ν).’ 

Διαλύτης II: Χλωροφόρμιο/οξεικό οξό (95:5, ν/ν). 

ζ Διάλυμα I % χλωριμίδιου διχλωροκινόνης σε αιθανόλη (4.10). 

Διάλυμα ανθρακικού νάτριου 1 Η (ιη/ν). 

Διάλυμα 30 Η (ν/ν) αιθανόλης (4.10) σε νερό. 

Διάλυμα δινάτριου άλατος του αιθυλενοδιαμινοτετρα-οξεικού οξέος 5 Η (ιη/ν). 

Ρυύμιαηκό διάλυμα ρΗ * 

Ζυγίζονται 27 8 Κ.ΗχΡθ4 και 70 % ΚχΗΡΟε. 3ΗχΟ σε ογκομετρική φιάλη του 1 I. 
Διαλύονται. Συμπληρούνται μέχρι της χαραγής και μείγνυνται. 

Πλάκες λεπτής στοιβάδας αχό ιϊΐια, έτοιμες για χρήση 

Πάχους 0,25 σιπι (Κίβ8β1 8 β1 60 Μβτοίε ή ισοδύναμες). Πριν τη χρήση, κάθε πλάκα 
ψεκάζεται με 10 ιυ! αντιδραστήριο 4.21 και ξηραίνεται στους 80 «Ό. 


6.2. Πρ εσ ά ιερ ι αμά ς 

6 2. 1. Δείγματα υγρά 

6.2.1.1. Σε εσμυρισμένη φιάλη με σφαιρικό πυθμένα των 100 πϋ, ζυγίζονται 5 8 του δείγματος. 

' 11,1 ΘεΐΓΚ ° ύ °^° ς ,Ν (4 8) και «^«υκνούται το μείγμα σχεδόν μέχρι ξηρού υπό μειωμένη πίεση 

6.2.1.2. Διαλύουμε αυτό το υπόλειμμα σε 20 ηΙ ζεστού νερού. Μεταφέρουμε σε ογκομετρική 
φιάλη των 100 αι( και ξεπλένουμε τρεις φορές με 20 γπΙ νερού. Συμπληρούμε στα 100 ιηΐ 
με νερό και αναμειγνύουμε. 

6.2.1.3. Μεταφέρουμε με σιφώνι 5 γπΙ από αυτό το διάλυμα σε διαχωριστική χοάνη των 50 μΙ 

(5 5) Έπειτα από προσθήκη 10 γπΙ διαλύματος ΡβΜιιψ (4.16) εκχυλίζουμε το σύμπλοκο χαλκού κου σχηματί¬ 
στηκε με τρεις φορές από 8ωΙ χλωροφόρμιου (4.3). 

6.2.1.4. Συλλέγουμε τις χλωροφορμικές διηθημένες φάσεις σε ογκομετρική φιάλη των 25 πιΐ (5.2). 
Συμπληρούμε μέχρι της χαραγής με χλωροφόρμιο (4.3) και ανακινούμε. Μετράμε την 
οπτική πυκνότητα του κίτρινου διαλύματος στα 410 ησι με χλωροφόρμιο ως τυφλό 

6.2.2. Δείγματα στερεά και κρέμες 

6.2.2.1. Σε φιάλη με σφαιρικό πυθμένα των 100 πιΙ (5.1), ζυγίζονται 0,500 $ δείγματος. 

Προστίθενται 30 πιΙ δενζολίου (4.2) και 20 πιΙ υδροχλωρικού οξέος 1 Ν (4.7). Ζέονται με 
ψυκτήρα επί 30 λεπτά υπό ανακίνηση. 

6-2.2.2. Μεταφέρουμε το περιεχόμενο της φιάλης σε διαχωριστική χοάνη (5.5) των 100 γπΙ και 

ξεπλένουμε με 5 ωΐ υδροχλωρικού αξέος ΙΝ (4.7). Μεταφέρουμε την υδάτινη φάση σε 
φιάλη με σφαιρικό πυθμένα (5.1). Πλύνεται η βενζολική φάση με 5 ιηΐ υδροχλωρικού 
οξέος 1 Ν (4.7) και συλλέγονται τα όδατα έκπλυσης μέσα στη φιάλη. Εξακολουθούμε 
όπως υποδεικνύεται στο 6.2.2.4. 

6.2.2.3. Περίπτωση γαλακτωμάτων που παρεμποδίζουν τη συνέχεια της ανάλυσης 

Αναμειγνύουμε 0,500 8 δείγματος με 2 8 οσίίΐσ 545 (4.14), έτσι που να ληφθεί μια 

ρευστή σκόνη. Τοποθετούμε το μείγμα σε μικρές δόσεις μέσα στην υάλινη στήλη χρωματογραφίας (5.12). 
Επειτα από κάθε προσθήκη το περιεχόμενο της στήλης συμπιέζεται μβ ελαβρά χτυπήματα. Όταν το σύνολο 
του μείγματος δείγμα - εεΐΐΐε έχει εισαχθεί μέσα στη στήλη, εκλούομε με υδροχλωρικό οξύ 0,1 Ν (4.13) έτσι 
που να ληφθουν 10 γπΙ εκλούσματσς σε 10 λεπτά περίπου. Αν χρειάζεται μπορούμε να προβουμε σε αυτή την 
έκλουση εφαρμόζοντας ελαφρά πίεση με άζωτο, Κατά τη διάρκεια της έκλουσης καλό είναι να βεβαιωνόμαστε 
ότι υπάρχει πάντα υδροχλωρικό οξύ υπερανω του μείγματος δείγμα -οεΐΐΐε. Τα 10 πρώτα γπΙ εκλούσματος 
υφϊστανται κατόπιν επεξεργασία, όπως υποδεικνύεται στο 6.2.2.4, 


ΕΞΟΠΛΙΣΜΟΣ 

Εσμυρισμένου λοιμού φιάλες με σφαιρικό πυθμένα των 100 ηΙ. 

Φιάλες ογκομετρικές. 

Σιφώνια βαθμολογημένα των 10 και 5 ηΙ. 

Σιφώνια ογκομετρικά των 20, 15, 10 και 5 ιηΐ. 

ν 

Χοάνες διαχωρισμού των 100, 50 και 25 πιΙ. 

Πτυχωτοί ηθμοί διάμετρου 9 αη. 

Περιστροφικός συμπυκνωτής. 

Ψυκτήρας επαναφοράς με σμόρισμα. 

Φασματοφωτόμετρο. 

Κυψελίδες οπτικής διαδρομής 1 αη. 

Θερμαινόμενος αναδευτήρας. 

Στήλη υάλινη για χρωματογραφία, 160 οιπι ύψους και 8 γοπι εσωτερικής διαμέτρου, της 
οποίας το κατώτερο μέρος είναι εφοδιασμένο με μια στένωση γεμισμένη με βύσμα από 
υαλοβάμβακα και το ανώτερο άκρο είναι κατασκευασμένο έτσι ώστε να υπάρχει δυνατότητα έκλουσης υπό 
πίεση. 


Ανίχνευση 

Υγρά δείγματα 

Αφού ρυθμίσουμε στο 7,0 το ρΗ ενός μέρους του προς ανάλυση δείγματα: αποθέτουμε από αυτό 5 και 10 μ) σε 
καθένα από τα σημεία της γραμμής κκιντντης μιας κλάκας λεπτής στοιβάδας από ρΐ ΐίΐίοε, επεξεργασμένης 
ποοην«Ηΐέ«·ως όπως υποδεικνύεται στο 4.23. 


Οι υδατικές φάσεις (6.2.2.2) ή τα εκλούσματα (6.2.2.3) συλλέγονται και συμπυκνούνται σχεδόν μέχρι ξηρού υπό 
μειωμένη πίεση στον περιστροφικό συμπυκνωτή. 

Διαλύουμε το υπόλειμμα σε 6 ιηΙ του διαλύματος υδροξείδιου του νατρίου 1 Ν (4.9). 
Προστίθενται 20 ηΙ υγρού Ρ«Μίη 8 (4.16) και μεταγγίζουμε σε διαχωριστική χοάνη των 
50 ιηΙ (5.5) Πλύνεται η φιάλη με 8 π»Ι χλωροφόρμιου (4.3) και μεταγγίζονται μέσα στη 
διαχωριστική χοάνη. Έπειτα από ανακίνηση, η χλωροφορμική φάση διηθείται και συλλέ- 
γεται σε ογκομετρική φιάλη των 50 πιΙ (5.2). 

Η υδατική φάση εκχυλίζεται και πάλι με τρεις φορές από 8 πιΙ χλωροφόρμιο (4.3). Οι 

χλωροφορμικές φάσεις διηθούνται και συλλέγονται στην ογκομετρική φιάλη των 50 η»1. 
Συμπληρούμε μέχρι τη χαραγή με χλωροφόρμιο και ανακινούμε. Μετράται η οπτική 
πυκνότητα του κίτρινου διαλύματος στα 410 ηιτι με χλωροφόρμιο, ως τυφλό. 


ΚΑΜΠΥΛΗ ΑΝΑΦΟΡΑΣ 

Μέσα σε φιάλες με σφαιρικό πυθμένα των 100 η! (5.1), που περιέχουν καθεμία 3 ιηΐ από 
ένα υδατικό διάλυμα αιθανόλης 30 Η (4.20), εισάγονται με σιφώνι 5, 10, 15 και 20 ιηΙ 
από το διάλυμα-μάρτυρα (4.15.1) και ενεργούμε όπως υποδεικνύεται στο 6.2.1. 


ΥΠΟΛΟΓΙΣΜΟΣ 


Δείγματα υγρά 

Υδροξυ-8-κινολείνη Η (ιη/ιη) = - X 100 
τη 

όπου: 

α: ο αριθμός των ιη 8 υδροξυ-8-κινολείνης υπολογισμένων από την καμπύλη 

αναφοράς (7), 

ιη (ιη 8 ): η μάζα του δείγματος (6.2.1.1). 

Δείγματα στερεά και κρέμες 

Υδροξυ-8-κινολείνη % (πι/σι) = — χ ιοο 

ΓΠ 

όπου: 

8; 0 αριθμός των ιη 8 υδροξυ- 8 -κινολείνης υπολογισμένων από την καμπύλη 

αναφοράς (7), 

πι (ιη 8 ): η μάζα του δείγματος (6.2.2.1). 


6.2.2.4. 

6.2.2.5. 

6 . 2 . 2 . 6 . 

7. 

8 . 

8 . 1 . 

8 . 2 . 
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9. 

ΕΠΑΝΑΛΗΨ1Μ0ΤΗΤΑ (») 

7. 

ΥΠΟΛΟΓΙΣΜΟΙ 


Για μια περιεκτικότητα σε υδροξυ-8-κινολείνη της τάξης του 0,3 %, η διαφορά μεταξύ των 
αποτελεσμάτων δύο παράλληλων προσδιορισμών πραγματοποιημένων πάνω στο Ιδιο 

7.1. 

Πβοψίι^ιβμά; μι ιπ<*τηρίΐη*ι μί ***** 


δείγμα δεν πρέπει να ξεπερνά το 0,02 %. 


Έστω: 




V, (ιηΐ): ο όγκος του διαλύματος του υδροξείδιου του νατρίου 0,5 Ν (4.6) που 




χρησιμοποιήθηκε. 


XV ΠΡΟΣΔΙΟΡΙΣΜΟΙ ΑΜΜΩΝΙΑΣ 


Τι: ο τίτλος του διαλύματος υδροξείδιου του νατρίου 0,5 Ν (4.6), 

Τ 2 : ο τίτλος του διαλύματος του θειικοό οξέος 0,5 Ν (4.4), 

0 

ΑΝΉΚΕΙ Μ ΕΝΟ ΧΑ1 ΠΕΔΙΟ ΕΦΑΡΜΟΓΗΣ 


πι (πιβ): η μάζα του δείγματος (6.1). 


Η μέθοδος περιγράφει τον προσδιορισμό της ελεύθερης αμμωνίας στο σύνολο των καλλυ¬ 
ντικών. 


Λ (ίοΤ 2 -ν,Τ,)χ 17X100 (ΙΟΤ,-ν,-ΟχΛΖ» 

ΝΗ 3 /ο (πι/πι) — 0,4 ιη πι 



7.2. 

'Αρενος χοπΗΠΦμετρίκός κροσ&ορντρός 

2. 

ΟΡΙΣΜΟΣ 


Έστω: 


Η περιεκτικότητα του δείγματος σε αμμωνία προσδιοριζόμενη σύμφωνα με τη μέθοδο αυτή εκφράζεται επί τοις 
εκατό κατά μάζα. 


Υ 2 (ιηΐ): ο όγκος του διαλύματος του θεακού οξέος 0,5 Ν (4.4) που χρησιμοποιήθηκε, 

Τ 2 : ο τίτλος του διαλύματος του θειικοό οξέος 0,5 Ν (4.4), 


* 


ιη (πι*): η μάζα του δείγματος (6.1). 

3. 

ΑΡΧΗ 


ί,κ',,Λ V, Τ, X ,7 X 100 ν,Τ,Χ 4250 

ΝΗ, /ο (πι/πι) - 0 4πι 


Ένα διάλυμα χλωριοόχου βαρίου προστίθεται στο καλλυντικό σε περιβάλλον μεθανόλης - 
νερού. Το ίζημα που ενδεχόμενα σχηματίζεται διηθείται ή φυγοκεντρείται. Με αυτό τον 
τρόπο ενέργειας αποφεύγεται, κατά τη διάρκεια της απόσταξης με υδρατμό, να συμπαρα¬ 
συρθούν ορισμένα άλατα αμμωνίου όπως ανθρακικά, όξινα ανθρακικά, άλατα λιπαρών 
οξέων κλπ., με εξαίρεση το οξεικό αμμώνιο. 

8. 

ΕΠΑΝΑΛΗ4ΊΜΟΤΗΤΑ (·) 

Για περιεκτικότητα σε ΝΗ, της τάξης του 6%, η διαφορά μεταξύ των αποτελεσμάτων δύο παράλληλων προσδιο 
οισμών πραγματοποιημένων στο ίδιο δείγμα δεν πρέπει να υπερβαίνει το 0,6%. 


Η αμμωνία αποστάζρται μεθ’ υδρατμών από το διήθημα ή το υπερκείμενο υγρό και προσδιορίζεται με επανο- 
γκομετρηση μέχρπς αλλαγής του χρώματος του δείκτου ή με ογκομετρική αγωγιμομετρία. 



4. 

ΑΝΤΙΔΡΑΣΤΗΡΙΑ 


XVI, ΑΝΙΧΝΕΥΣΗ ΚΑΙ ΠΡΟΣΔΙΟΡΙΣΜΟΣ ΤΟΥ ΝΓΓΡΟΜΕΘΑΝΙΟΥ 


Όλα τα αντιδραστήρια πρέπει να είναι αναλυτικής καθαρότητας. 

1. 

ΑΝΉΚΕΙΜΕΝΟ ΚΑΙ ΠΕΔΙΟ ΕΦΑΡΜΟΓΗΣ 

4.1. 

Μεθανόλη. 


Η μέθοδος αυτή είναι εφαρμόσιμη για την ανίχνευση και τον προσδιορισμό του νιτρομεθά- 
νΐου στα καλλυντικά τα συσκευασμένα με μορφή μγοϊο), για συγκέντρωση κατώτερη ή ίση με 0,3%. 

4.2. 

Διάλυμα χλωριοόχου βαρίου με δύο μόρια νερού 25 % (ιπ/ν). 



4.3. 

Διάλυμα ορθο-βορικού οξέος 4 % (πι/ν). 

2. 

ΟΡΙΣΜΟΣ 




Η περιεκτικότητα του δείγματος σε νίτρο μεθάνιο προσδιορισμένη με τη μέθοδο αυτή 

4.4. 

Τιτλοδοτημένο διάλυμα θεακού οξέος 0,5 Ν. 


εκφράζεται σε επί τοις εκατό κατά μάζα στο σύνολο του περιεχομένου του πατχοΐ. 

4.5. 

Υγρό αντιαφριστικό. 



4.6. 

Τιτλοδοτημένο διάλυμα υδροξείδιου του νατρίου 0,5 Ν. 

3. 

ΑΡΧΗ 




Το νίτρο μεθάνιο ανιχνεόεται με χρωστική αντίδραση. Ο προσδιορισμός του πραγματοποιεί¬ 

4.7. 

Δείκτης: Μείγνυνται 5 ιτ>1 ενός διαλύματος ερυθρού μεθυλίου, 0,1 Η σε αιθανόλη, και 


ται με αεριοχρωματογραφία έπειτα από προσθήκη εσωτερικού προτύπου. 


2 γπΙ ενός διαλύματος κυανού του μεθυλενίου, 0,1 % σε νερό. 

4. 

ΑΝΙΧΝΕΥΣΗ 

5. 

ΕΞΟΠΛΙΣΜΟΣ 



5.1. 

Συνήθης εξοπλισμός εργαστηρίου. 

4.1. 

Ανηόμςστήρίβ 

Όλα τα αντιδραστήρια πρέπει να είναι αναλυτικής καθαρότητας. 

5.2. 

Φυγόκεντροι με κλειστούς σωλήνες. 

4.1.1. 

Διάλυμα υδροξείδου του νατρίου 0,5 Ν. 

5.3. 

Συσκευή απόσταξης με ατμό. 

4.1.2. 

Αντιδραστήριο Ροίίη: 

5.4. 

Ποτενσιόμετρο 


Διαλύονται στο νερό Ό,Ι % μετά νατρίου άλατος του 1,2-ναφθοκινονο-σουλφονικοό- 
4-οξέος και φέρονται στα 100 ωΐ. 

5.5. 

Ηλεκτρόδιο υάλου και ηλεκτρόδιο αναφοράς καλομέλανα. 

4.2. 

ΔΙΑΔΙΚΑΣΙΑ 




Προσθέτουμε ΙΟιηΙ 4.1.1 και 1 ιηΙ 4.1.2 σε 1 ηιΐ δείγματος. Μια ιώδης χρώση υποδει¬ 

6. 

ΔΙΑΔΙΚΑΣΙΑ 


κνύει την παρουσία νιτρομεθάνιου. 

6.1. 

Σε ογκομετρική φιάλη των 100 γπΙ, ζυγίζουμε με ακρίβεια 1 πι^ μια μάζα δείγματος (πι) 
που αντιστοιχεί το πολύ σε 150 πΐ8 ΝΗ 3 . 

5. 

ΠΡΟΣΔΙΟΡΙΣΜΟΣ 

6.2. 

Προστίθενται: 

5.1. 

ΑΝΤΙΔΡΑΣΤΗΡΙΑ 


10 χπΐ νερό, 

10 γπΙ μεθανόλη (4.1), 


Όλα τα αντιδραστήρια πρέπει να είναι αναλυτικής καθαρότητας. 


10 γπΙ διάλυμα χλωριοόχου βαρίου (4.2). 

5.1.1. 

Χλωροφόρμιο (εσωτερικό πρότυπο αριθ. 1). 


Συμπληρώνουμε μέχρι τη χαραγή με μεθανόλη (4.1). 

5.1.2. 

2.4-διμεΘυλοεπτάνιο (εσωτερικό πρότυπο αριθ. 2). 

6.3. 

Ομογενοποιούμε και αφήνουμε μία νύχτα στο ψυγείο (5°0 

5.1.3. 

Αιθανόλη 95 %. 

6.4. 

Το διάλυμα ακόμη κρύο διηθείται ή φυγοκεντρείται σε κλειστούς σωλήνες επί 10 λεπτά, 
έτσι που να ληφθεί ένα διαυγές υπερκείμενο υγρό. 

5.1.4. 

Νιτρομεθάνιο. 



5.1.5. 

όιάλυμα αναφοράς χλωροφορμίου 

6.5. 

Εισάγονται με σιφώνι 40 ιηΐ του διαυγούς διαλύματος στη συσκευή απόσταξης (5.3) και 
κατόπιν, ενδεχόμενα, 0,5 ιπΙ αντιαφριστικού (4.5). 


Σε ογκομετρική φιάλη των 25 γπΙ προζυγισμένη εισάγουμε 650 σι* περίπου χλωροφόρμιο (5.1.1). Ζυγίζουμε εκ 
νέου με προσοχή τη φιάλη και το περιεχόμενό της. Συμπληρούμε στα 25 ηιΐ με αιθανόλη 95% (5.1.3). Ζυγίζουμε 




και υπολογίζουμε την επί τοις εκατό μάζα χλωροφόρμιου σε αυτό το διάλυμα. 

6.6. 

Αποστάζουμε και συλλέγουμε 200 πτί απόσταγμα σε ποτήρι των 250 γπΙ που περιέχει 

10 ιηΐ θειικό οξύ 0,5 Ν (4.4) και 0,1 ιηΙ δείκτη (4.7). 

5.1.6. 

διάλυμα αναφοράς όιμεθολοατανίοο 

6.7. 

Επανογκομετρείται η περίσσεια του θειΐκοΰ οξέος με το διάλυμα του υδροξείδιου του νατρίου (4.6). 


Ενεργούμε όπως για το διάλυμα αναφοράς του χλωροφορμίου, αλλά εισάγουμε 270 τπ8 2,4-διμεθυλοεπτάνιο 
(5.1.2) σε φιάλη ογκομετρική των 25 ωΐ. 

6.8. 

Σημείωση: 

5.2. 



Σε περίπτωση ποτενσιομετρικού προσδιορισμού συλλέγονται 200 πιΐ αποστάγματος σε 

ΕΞΟΠΛΙΣΜΟΣ 


ποτήρι των 250 γπΙ που περιέχει 25 κηΐ διάλυμα ορθοβορικού οξέος (4.3) και ογκομετρεί- 
ται με το θειικό οξύ 0,5 Ν (4.4). 

5.2.1. 

Αεριοχρωματσγράφος με ανιχνευτή ιονισμού φλόγας. 


(*) Κατά το πρότυπο 180 5725. 


(’) Κατά το πρότυπο 180 5725. 



ΕΦΗΜΕΡΙΣ ΤΗΣ ΚΥΒΕΡΝΗΣΕΩΣ (ΤΕΥΧΟΣ ΔΕΥΤΕΡΟΙ 


Διάταξη για δειγματοληψία σε βόΓΟβοΙ (φιάλη μεταφοράς, μικροσύριγγα, προσαρμοστής 
κλΛ), όπως περιγράφεται στο κεφάλαιο II του παραρτήματος της οδηγίας 80/1335/ΕΟΚ 
της Επιτροπής της 22ας Δεκεμβρίου 1980 ('). 

Συνήθης εξοπλισμός εργαστηρίου. 


Προετοιμασία του δείγματος 

Σ* φιάλη μεταφοράς των 100 ιηΙ χροζυγισμένη και καθαρισμένη μι αέρα (κατά τον 

τρόπο ενέργειας που περιγράφεται στην παράγραφο 5.4 του κεφαλαίου II του παραρτήμα¬ 
τος της οδηγίας 80/1335/ΕΟΚ) ή μέσα στην οποία έχουμε κάνει κενό, εισάγουμε 5 ιηΙ 
περίπου από το ένα ή το άλλο εσωτερικό πρότυπο (5.1.5 ή 5.1.6). Χρησιμοποιούμε 
σύριγγα υάλινη των 10 ή 20 ιηΙ χωρίς βελόνα, προσαρμοσμένη στο σκεύος μεταφοράς 
κατά την τεχνική που περιγράφεται στην παράγραφο 5, κεφάλαιο II της οδηγίας που 
αναφέραμε. 

Με την ίδια τεχνική, εισάγουμε στη φιάλη 50 £ περίπου από το περιεχόμενο του δείγματος 
πέτοΒοΙ. Ζυγίζουμε εκ νέου προκειμένου να προσδιορίσουμε την ποσότητα δείγματος που 
εισαγάγαμε. Αναμειγνύουμε προσεκτικά. Ενίουμε 10 μΐ περίπου χρησιμοποιώντας τη 
μικροσύριγγα (5.2.2). Προβαίνουμε σε 5 ενέσεις. 

Προττοψααη ιφοτοκχ 

Σε ογκομετρική φιάλη των 50 ηΐ. ζυγίζουμε με ακριβέ ίο 500 οι* εερίκοο νιτρομεθάνιο 
(5.1.4) με 500 οι* χλωροφόρμιο (5.1.1) ή 210 οι* 2,4-&ιμε*υεετάνιο (5.1.2). «βρούμε 
μέχρι τη χαραγή με αιθανόλη 95 Η (5.1.3). Αναμειγνύουμε κροσεκτικά. Εισάγουμε 5 ιοί 
οκά αυτό το διάλυμα σε ογκομετρική φιάλη των 20ιη1. Φέρουμε μέχρι τη χαραγή με 
αιθανόλη 95 % (5.1.3). Ενίουμε 10 μ) «ερλκου χρησιμσκοιώντας τη μικροσύριγγα (5.2.2). 
Προβαίνουμε σε 5 ενέσεις. 

Συνθήκες αέριας χρωματογραφίας 


Κγ,: ο συντελεστής της απόκρισης 
5·: ο επιφάνεια της κορυφής του· 

αν ς παριστά το εσωτερικό πρότυπο (χλωροφόρμιο ή 2,4-διμεθυλοεπτάνιο): 

«η* η μάζα του σε £ στο μείγμα, 

5ο: η επιφάνεια της κορυφής του, 

Μ: η μάζα του σε £ δείγματος αέτοβοΐ που έχει μεταφερθεί, 
το εκατοστιαίο ποσοστό ιτι/γπ νιτρομεθάνιου μέσα στο δείγμα 3 α είναι ίσο με: 

. *■!*! . ,οο 
Μ 5ο ,υϋ 

ΕΠΑΝΑΛΗΨΙΜΟΤΗΤΑ (*) 

Για περιεκτικότητα σε νιτρομβθάνιο της τάξης του 0,3% (π>/πι), η διαφορά μεταξύ 
των αποτελεσμάτων δύο παράλληλων προσδιορισμών πραγματοποιημένων πάνω στο ίδιο 
δείγμα δεν πρέπει να ξεπερνά το 0,03 %. 

XVII ΑΝΙΧΝΕΥΣΗΚΑ1 ΠΡΟΣΔΙΟΡΙΣΜΟΣ ΤΟΥ ΘΕΙΟΓΛΥΚΟΑΙΚΟΥ ΟΞΕΟΣ ΣΤΑ ΠΡΟΪΟΝΤΑ ΠΑ 
ΤΟ ΚΑΤΣ ΑΡΩΜΑ ' Η ΤΟ ΙΣΙΩΜΑ ΤΩΝ ΜΑΛΛΙΩΝ ΚΑί ΣΤΑ ΑΠΟΤΚΧΩΤΙΚΑ 

ΑΝΤΙΚΕΙΜΕΝΟ ΚΑΙ ΠΕΔΙΟ ΕΦΑΡΜΟΓΗΣ 

Η μέθοδος αυτή περιγράφει την ανίχνευση και τον προσδιορισμό του θειογλυ κολικού 
οξέος στα προϊόντα για το κατσάρομα ή το ίσιωμα των μαλλιών και τα αποτριχωτικά, 
παρουσία, ενδεχόμενα, άλλων αναγωγικών. 


Η περιεκτικότητα του δείγματος σε θειογλυκολικό οξύ, προσδιορισμένη σύμφωνα με αυτή 
τη μέθοδο, εκφράζεται επί τοις εκατό κατά μάζα. 


Πρόκειται για στήλη από δύο μέρη που το πρώτο περιέχει φθαλικό δι-δεκύλιο *άν® ο* 
ΟΕγοπι 0 σαν στατική φάση, το δεύτερο Όσοη 50 ΗΒ 280Χ πάνω σε ΟΙιγογπ Όσαν 
στατική φάση. Η διπλή στήλη που παρασκευάστηκε κατά τα παραπάνω πρέπει να δίνει 
ένα διαχωρισμό (Κ.) ίσο ή μεγαλύτερο από 1,5, λαμβανομένου υπόψη ότι: 

κ - ? Λ ' χ ι ~ ά 
V» + 

όπου: 

π και π: χρόνοι κατακράτησης σε ιηΐη, 

\Υι και ΆΟ: ευ ήος κορυφών στο μέσο του ύψους σε πιπι, 
ά': ταχύτητα εκτύλιξης σε ητπι/ιιιίη. 

Σαν παράδειγμα, τα παρακάτω δύο τμήματα δίνουν τον επιζητούμενο διαχωρισμό: 

Μέρος Α: 

υλικό: ανοξείδωτος χάλυβας, 

μήκος: 1,5 πι, 

διάμετρος: 3 ηιιη, 

πλήρωση: 20 % φθαλικό δι-δεκύλιο πάνα σε Οιγοπι <}, 100-120 ιηαίι. 

Μέρος Β: 

υλικό: ανοξείδωτος χάλυβας, 

μήκος: 1,5 ®, 

διάμετρος: 3 γπγπ, 

Κλήρωση 20% υ«» 50 ΗΒ 280Χ πάν» σε 0«1 απχη ζ>,100-120 «βΛ. 

Ανιχνευτής — Ιονισμός φλόγας 

Το ηλεκτρόμετρο του ανιχνευτή μπορεί « τοποθετείται σε μια ευαισθησία 8 χ ΙΟ- 10 Α. 

θερμοκρασίες 

. διάταξη εισόδου: 150°Ο, 

Ανιχνευτής: 150 °€. 

Στήλη: μεταξύ 50 °0 και 80 °€ ανάλογα με τον τύπο της στήλης και της 

συσκευής. 


Φέρον αέριο: άζωτο. 

Πίεση: 2,1 6 *γ. 

Παροχή: 40 κπΐ/πιΐη. 

Ανιχνευτής: αέριο που ουνκπάται από τον κατασκευαστή. 


ΥΠΟΛΟΓΙΣΜΟΙ 

Συναίεστής απάς ρκ/ης ητμομΜηοο, οκολσγισμόος σι αντφορά προς το αηηψκό κρότνχο % 
θψα. 

Αν η παριστά το νιτρομεθάνιο: 

Κ,: ιο συντελεστή της απόκρισης 
1 . Μ^: τη μάζμ του σε κ μέσα στο μάγμα, 

$’,: την επιφάνεια της κορυφής του. 

αν ο παριστά το εσωτερικό πρότυπο (χλωροφόρμιο ή 2,4-διμεθυλοεπτάνιο): 
πι'β: τη μάζα του σε £ μέσα στο μείγμα, 

5* την επιφάνεια της κορυφής του, 

ο τύπος θα είναι: 


(Το Ιΐα εξαρτάται από τη συσκευή.) 

ΣνγνένψΜΠ ί τεε η φφιΛ^ω «μ δε ίγ μα 

Αν η παριστά το νιτρομβθάνιο : 


Το θε ιογλυκολικό οξύ ανιχνεύεται είτε με χρωστική αντίδραση είτε με χρωματογραφία 
λεπτής στοιβάδας. 0 προσδιορισμός του πραγματοποιείται είτε με ιωδιομετρία είτε με 
αερισχρωματοτραφία 


Ανιχνευτή με χημική οδό 
Αντιδραστήρια 

Όλα τα αντιδραστήρια πρέπει να είναι αναλυτικής καθαρότητας. 

Χάρτης ποτισμένος με οξεικό μόλυβδο. 

Διαδικοσία 
Τρόπος ενέργειας 

Ανίχνευση του θειογλυκολικού οξέος μ: χρωστική αντίδραση μ» οξεικό μόλιψδο. 

Α*ο 8 έτοομε μία σταγόνα δείγματος κρος ανάλυση «άνβ σε χάρτη οξεικοό μολόβδου 
(4.1.1.1). Αν λάβουμε μια χρώση ένιονη κίτρινη έχουμε κιθανή τταροοσία θειογλυκολικοό 

οξέος. 

Ευαισθησία: 0,5 %. 

Χαρακτηρισμός θειούχων με σχηματισμό Ηι5 έκειτα α *6 οζίνιση 

Σε δοκιμαστικό σωλήνα, εισάγονιαι μερικά Μ* του κρος μελέτη δείγματος. Προστίθενται 
2 πιΐ ακοσταγμένοο νεροό και 1 πΙ ΗΟΙ 1:1 (4.1.1.2). ΠαρατηρεΙται έκλυση Ηι$ 

αναγνωριζόμενη οκό την οσμή και ακά το σχηματισμό μαύρου ιζήματος ΡΙ>5 κάνη σε 
χαρτί κοτισμένο με οξεικό μόλυβδο (4.1. 1 . 1 ). 

ΕτχκυσθτγσΙα: 50 ρριη. 

Χαρακτηρισμός θειοδών με σχηματισμό $ 0 , έκειτα ακό οξίνιοη 

Ενεργούμε όκβς οτο 4.12.2, Φέρουμε σε βρασμό. Το 50, αναγναρίζεται ακό την οομή 
και τις αναγωγικές του ιδιότητες έναντι Μ 0 Ο 5 για παράδειγμα. * Ρ 


Λ νζγνενη με χ, « μκι»;> « φώ λεκτής ηΜΛ* 


Αντιδραστήρια 

Ολο τα αντιδραστήρια, κλην αντίθετης μνείας, κρέκει να είναι αναλυτικής καθαρότητας, 
θειογλυκολικό οξό ελεγμένο ισιδιομετρικά: καθαρότητα > 98 Η (ΑΤΟ). 
Διθεισγλυκολικό οξό: καθαρότητα > 99 % (ΑΟΤΟ). 
θεισγαλακτικό οξό: καθαρότητα >95 % (ΑΤλ). 

3-μερκαττοκροκιονικό οξό: καθαρότητα >98 Η (ΑΜΡ). 

1-θειογλυκερΙνη: καθαρότητα > 98 Η (ΤΟ). 

Πλάκες 5ίΙ«* |«10-ΗΘ έτομιες για χρήση κάχους 0,25 αυτί ίνκργοκαημίνκ, ατούς Μ0°Ο ικί 30 λεκτό. 

Πλάκες οξειδίου τον αργιλίου Ρ 254, τόκος Ε ΜοιτΚ (ή ισοδύναμο) έτοιμες για χρήση κάχους 0,25 ηιιη. 

Υδροχλωρικό οξό κυκνό (ί* - 1,19). 

Οξεικό αιθύλιο. 

Χλωροφόρμιο. 

Διισοκρσκυλαεθέρας. 

Τετραχλάιράνθρακας. 

Οξεικό οξό |1·ακ1. 

Υδατικό διάλυμα ιωδωόχου καλίου 1 39 (ττι/ν). 

Υδατικό διάλυμα χλετριοόχου ψευδάργυρου 0,13ί (τα/ν). 


Ο ΕΕ αριθ. ί 383 της 31.12. 1980, σ. 27. 


Ο Κατά το κρότυκο 150 5725. 
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4.2.1.16. 


4.2.1.17. 

4.2.1.17.1. 

4.2.1.17.2. 

4.2.1.17.3. 

4.2.1.17.4. 

4.2.1.18. 

4.2.1.18.1. 

4.2.1.18.2. 

4.2.1.18.3. 

4.2.1.18.4. 

4.2.1.18.5. 

4.2.2. 

4.2.3. 


4.2.3.3. 


4.2.3.4. 


5.1.2. 


5.1.4. 


5.1.5. 


Διαλύτες ανάπτυξης 

Οξεικό αιθύλιο - χλωροφόρμιο - διισοπροπυλαιθέρας - οξεικό οξύ βίπείπΐ 
(20:20:10:10) (κατ’ όγκον). 

Χλωροφόρμιο - οξεικό οξύ β1*α*1 (90:20) (κατ’ όγκον). 

Διαλύματα εμφάνισης 

Αναμειγνύουμε αμέσως πριν τη χρήση ίσους όγκους αχό το διάλυμα 4.2.1.14 και το 
διάλυμα 42.1.15. 

Διάλυμα βρωμίου 5 % (ιη/ν): 

Διαλύονται 5 8 βρωμίου σε 100 πιΐ (Χ1« (4.2.1.12). 

Διάλυμα φλουορεσκεϊνης 0,1 % (πι/ν): 

Διαλύονται 100 πΐβ φλουορεσκεϊνης σε 100 π>1 αιθανόλης 95 %. 

Υδατικό διάλυμα μολυβδαινικού αμμωνίου 10 % (πι/ν). 

Διαλύματα αναφοράς 

Υδατικό διάλυμα θειογλυκολικού οξέος 0,4 % (πι/ν). 

Υδατικό διάλυμα διθειογλυκολικού οξέος 0,4 % (πι/ν). 

Υδατικό διάλυμα θειογαλακτικοό οξέος 0,4 % (πι/ν). 

Υδατικό διάλυμα 3-μερκαχτοχροχιονικοό οξέος 0,4 % (πι/ν). 

Υδατικό διάλυμα 1 -θειογλυκερίνης 0,4 % (πι/ν). 

Εξοπλισμός 

Συνήθης εξοπλισμός εργαστηρίου για χρωματογραφία λεπτής στοιβάδας. 

"διαδικασία · 


Επεξεργασία των δειγμάτων 

Οξινίζουμε με μερικές σταγόνες υδροχλωρικού οξέος (4.2.1.8) μέχρι ρΗ I και διηθούμε αν 
χρειάζεται. Σε μερικές περιπτώσεις μπορεί να οδηγούμεθα σε αραίωση του δείγματος. Σε 
αυτές τις περιπτώσεις οξινίζουμε με υδροχλωρικό οξύ πριν πραγματοποιήσουμε την 
αραίωση. 

Ανάπτυξη 

Αποθέτουμε πάνω στην πλάκα 1 μΐ από το διάλυμα δείγματος 4.2.3.1 και 1 μΐ από 
κα3ένα ία διαλύματα αναφοράς (4.2.1.18). Ξηραίνουμε χροσεκικά με αο9ενές 
ρεύμα αζώτου και αναπτύσσουμε με τους διαλύτες ανάπτυξης 4.2.1.16.1 <1 4.2.1.16.2. 
Ξηραίνουμε το συντομότερο δυνατό κάτω απά άζωτο, έτσι που να αποφευχ3ε1 οξείδωση 
των θειολών. 

Εμφάνιση 

Ψεκάζουμε πάνω στην πλάκα το αντιδραστήριο 4.2.1.17.1 ή 4.2.1.17.3 ή 4.2.1.17.4. Οταν 
η πλάκα έχει ψεκαστεί με το αντιδραστήριο 4.2.1.17.3, τοποθετείται σε κορεσμένο με 
βρώμιο θάλαμο (4.2.1.17.2) μέχρις ότου οι κηλίδες καταστούν ορατές. Οταν η πλάκα έχει 
ψεκαστεί με το αντιδραστήριο 4.2.1.17.4, η εμφάνιση δεν θα είναι καλή παρά μόνο αν ο 
χρόνος ξήρανσης της στοιβάδας δεν έχει υπερβεί ι /ϊ της ώρας. 

Αξιολόγηση 

Συγκρίνουμε τις τιμές των ΚΓ και τα χρώματα των διαλυμάτων αναφοράς με εκείνα του 
διαλύματος δείγματος. Τα μέσα Κί επί στοιβάδας δΠίοσ δίδονται παρακάτω ενδεικτικά και 
δεν έχουν παρά μια συγκριτική αξία. Στην πράξη εξαρτώνται: 

— από την κατάσταση ενεργοποίησης της στοιβάδας τη στιγμή της χρωματογραφίας, 

— από τη θερμοκρασία του θαλάμου χρωματογραφίας. 

Πίνακας Ηί 7 * οτοΜα ιίϋα 



Διαλύτες ανάπτυξης 

4.2.1.16.1 

4.2.1.16.2 

Θειογλυκολικό οξύ 

0,25 

0,80 

Θειογαλακτικό οξύ 

0,40 

0,95 

Διθειογλυκολικό οξύ 

0,00 

0,35 

3-μερκαπτοπροπιονικό οξύ 

0,45 

0,95 

1-θειογλυκερίνη 

0,45 

0,35 


ΠΡΟΣΔΙΟΡΙΣΜΟΣ (*) 


Αρχίζουμε πάντα με μια ιωδιομετρία. 

Ι*όωψπρί» 

Αρχή 

Ο προσδιορισμός πραγματοποιείται με οξείδωση της ομάδας 5Η με το Ιι σε όξινο 
περιβάλλον σύμφωνα με την αντίδραση: 

2ΗΟΟΟ-ΟΗ25Η + Ιι - (ΗΟΟΟ-ΟΗχ-δ)! + 2Ι~ + 2Η+ 
Αντιδραστήρια 

Τιτλοδοτημένο διάλυμα ιωδίου 0,1 Ν. 

Εξοπλισμός 

Συνήθης εξοπλισμός εργαστηρίου. 

Διαδικασία 

Σε κωνική κλειόμενη φιάλη των 150 τηΐ που περιέχει 50 ιηΐ απεσταγμένου νερού, 
ζυγίζονται με ακρίβεια 0,500 έως 1 κ δείγματος. 

Προστίθενται 5 πιΐ ΗΟΙ 1:1 (4.1.1.2) (ρΗ του διαλύματος πλησίον στο 0) και 
ογκομετρούμε με το ιώδιο 0,1 Ν (5.1.2) μέχρις εμφανίσεως κίτρινης χροιάς. Μπορούμε να 
χρησιμοποιήσουμε δείκτη (άμυλο, χλωροφόρμιο). 

Υπολογισμός 

Η περιεκτικότητα σε θειογλυκολικό οξύ υπολογίζεται σύμφωνα με τον τύπο: 

92 · η· 100 0,92π 

% (”7™) ~ 1000· ΙΟ-πί “ πι 


(’) Σημείωση: Ο προσδιορισμός του θειογλυκολικού οξέος πρέπει να γίνει σε προϊόντα που δεν έχουν 
ακόμη χρησιμοποιηθεί και είναι πρόσφατα αποσφραγισμένα, έτσι ώστε να αποφευχθεί 
κάθε οξείδωση. 


όπου: 

ω: η μάζα σε β του υποδείγματος, 

η: ο όγκος του ιωδίου 0,1 Ν που καταναλώθηκε. 

5.1.6. Παρατήρηση 

Αν το αποτέλεσμα, υπολογισμένο σε θειογλυκολικό οξύ είναι κατώτερο από 0,1 % στις 
μέγιστες επιτρεπόμενες συγκεντρώσεις, δεν χρειάζεται να προχωρήσουμε σε άλλους υπολο¬ 
γισμούς. Αν το αποτέλεσμα είναι ίσο ή ανώτερο από τις μέγιστες επιτρεπόμενες συγκεντρώ¬ 
σεις και αν η ανίχνευση έδειξε την παρουσία πολλών αναγωγικών, είναι πλέον απαραίτητο 
να κροχωρήσουμί σε προσδιορισμό με αεριοχρωματογραφία. 

5.2, . Αεριοχρωματογραφία 

5.2.1. Αρχή 

Το θειογλυκολικό οξύ διαχωρίζεται από το έκδοχο με καταβύθιση με μορφή μερκαπτίδιου 
του καδμίου. 

Έπειτα από μεθυλίωση με διαζωμεθάνιο παρασκευασμένο είτε αμέσως πριν τη χρήση είτε 
από προηγουμένως σε αιθερικό διάλυμα, το μεθυλιωμένο παράγωγο του θειογλυκολικού 
οξέος προσδιορίζεται με χρωματογραφία αέρια/υγρή με καπρυλικό μεθύλιο σαν εσωτερικό 
πρότυπο. 

5.2.2. Αντιδραστήρια 

Όλα τα αντιδραστήρια πρέπει να είναι αναλυτικής καθαρότητας. 

5.2.2.1. Θειογλυκολικό οξύ, καθαρό (γνωστού τίτλου). 

5.2.2.2. Υδροχλωρικό οξύ πυκνό <1* - 1,19. 

5.2.2.3. Μεθανόλη. 

5.22.4. Υδατικό διάλυμα οξεικού καδμίου 2 Η 2 Ο, 10 % (πο/ν). 

5.2.2.5. Διάλυμα καπρυλικού μεθυλίου 2 % (αι/ν) σε μεθανόλη. 

5.2.2.6. Οξεικό ρυθμιστικό διάλυμα ρΗ 5: 

οξεικό νάτριο, 3Η20: 77 8, 

οξεικό οξύ βίαείαΐ: 27,5 ωΐ, 

απιονισμένο νερό η.ε.ς.: 1 1. 

5.2.2.7. Πρόσφατο διάλυμα υδροχλωρικού οξέος 3 Ν σε μεθανόλη. 

5.2.2.8. Ν-μεθυλο-Ν-νιτρωδο-Ν'-νιτρογουανιδΙνη. 

5.2.2.9. Διάλυμα υδροξείδιου του νατρίου 5 Ν. 

5.2.2.10. Τιτλοδοτημένο διάλυμα ιωδίου 0,1 Ν. 

5.2.2.11. Διαιθυλοξείδιο. 

5.2.2.12. Διάλυμα διαζωμεθάνιου παρασκευασμένο από Ν-μεθυλο-Ν-νιτρωδο-ρ. 
τολουολασουλφοναμίδιο κατά Ρίεεβτ (Κεββεηΐδ Γογ ΟΓβμηίο εγηΐΗεδίδ, 
Εά. Μ1εγ 1967) 

Το διάλυμα που λαμβάνεται περιέχει περίπου 1,5 $ διαζωμεθάνιο σε 100 ιτιΐ διαιθυλοξεί- 
διο (5.2.2.11). Επειδή το διαζωμεθάνιο είναι αέριο τοξικό και πολύ ασταθές, είναι 
απαραίτητο να πραγματοποιηθούν όλα τα πειράματα κάτω από ισχυρό απαγωγό και 
επίσης να αποφευχθεί η χρησιμοποίηση σκευών με εσμυρισμένες συνδεσμολογίες. 

5.2.3. Εξοπλισμός 

5.2.3.1. Συνήθης εξοπλισμός εργαστηρίου. 

5.2.3.2. Διάταξη για παρασκευή διαζωμεθάνιου αμέσως πριν τη χρήση (Αη. Ο δετή. 45, 1973, 
2302). 

5.2.3.3. Διάταξη για από πριν παρασκευή διαζωμεθάνιου κατά Ρΐβδετ. 

5.2.4. Προετοιμασία του δείγματος 

Σε σωλήνα φυγοκέντρησης των 50 πιΐ ζυγίζουμε με ακρίβεια μάζα του δείγματος τέτοια 
που η υποτιθέμενη ποσότητα θειογλυκολικού οξέος να είναι της τάξης των 50 έως 70 πΐβ. 
Οξινίζουμε με μερικές σταγόνες πυκνού ΗΟ (5.2.2.2) μέχρι λήψεως ρΗ γειτονικού στο 3. 

Προσθέτουμε: 5 πιΐ απιονισμένο νερό, 

10 πιΐ οξεικού ρυθμιστικού διαλύματος (5.2.2.6). 

Εξακριβώνουμε με χάρτινο δείκτη ότι το ρΗ είναι γειτονικό στο 5. 

Κατόπιν προσθέτουμε 5 πιΐ διαλύματος οξεικού καδμίου (5.2.2.4). 

Περιμένουμε 10 λεπτά και φυγοκεντρούμε επί 15 τουλάχιστον λεπτά στα 4 000 β. 
Διαχωρίζουμε το υπερκείμενο υγρό Μκορεί να συμβεί το υγρό τούτο να περιέχει ένα 
αδιάλυτο λιπαρό (περίπτωση κρέμας), που δεν πρέπει να συγχυστεί με το μερκαπτίδιο του 
καδμίου που έχει συγκεντρωθεί με ενιαίο τρόπο στον πυθμένα του σωλήνα. 

Εξακριβώνουμε την απουσία ιζήματος με προσθήκη μέσα στο υπερκείμενο υγρό μερικών σταγόνων διαλύματος 
οξεικού καδμίου (5.2.24) Στην περίπτωση όπου οι προηγούμενες δαρευνήσεις δείξουν απουσία αναγωγικών 
παραγόντων άλλων από Θειόλες, εξακριβώνουμε με ιωδιομετρία ότι η παρουσία Θειολών στο υπερκείμενο υγρό 
δεν υπερβαίνει το 6 έως 8% της αρχικής ποσότηταν 


Στο σωλήνα φυγοκέντρησης που περιέχει το ίζημα εισάγονται 10 γπΙ μεθανόλης (5.2.2.3), 
κατανέμεται ομοιόμορφα το ίζημα με τη βοήθεια ράβδου, φυγοκεντρούμε εκ νέου επί 
15 τουλάχιστον λεπτά στα 4.000 Γρπι. Μεταγγίζουμε το υπερκείμενο υγρό και εξακριβώνουμε με ιωδιομετρία 
την απουσία Θειολών. 

Ένα δεύτερο πλύσιμο πραγματοποιείται με τις ίδιες συνθήκες. 

Στο σωλήνα φυγοκέντρησης πάντοτε, προστίθενται: 

— 2 γπΙ διαλύματος καπρυλικού μεθυλίου (5.2.2.5), 

— 5 πιΐ διαλύματος υδροχλωρικού οξέος σε μεθανόλη (5.2.2.7). 

Διαλύουμε πλήρως το μερκαπτίδιο (δυνατόν να συμβεί να παραμείνει ένα μικρό ποσοστό 

αδιάλυτου που Θα οφείλεται στο έκδοχο). Αυτό είναι το διάλυμα 5. 

Σε ένα μέρος του διαλύματος 5 εξακριβώνουμε ιώδιο μετρικά την περιεκτικότητα σε θειόλες 
που πρέπει ναι είναι τουλάχιστον ίση με το 90 % εκείνης που λήφθηκε στο σημείο 5.1. 

5.2.5. ΜελΑίωση 

Η μεθυλίωση πραγματοποιείται είτε αμέσως πριν από τη χρήση, κατά τη μέθοδο που 
περιγράφεται στο σημείο 5.2.5.1, είτε με τη βοήθεια ενός διαλύματος διαζωμεθάνιου 
παρασκευασμένου από πριν κατά το σημείο 5.2.5.2. 

5.2.5. Ι. Μεθυλίωση αμέσως πριν από τη χρήση 

Μέσα στη διάταξη (5.2.3.2) που περιέχει I πιΐ διαιθυλοξείδιου (5.2.2.Π), εισάγουμε 
50 μΐ από το διάλυμα 8. Μεθυλιώνουμε κατά τη μέθοδο που αναφέρεται στο σημείο 
5.2.3.2 με 300 ιηβ Ν-μεθυλο-Ν-νιτρωδο-Ν'-νιτρογουανιδΙνη (5.2.2.8). 

Έπειτα από 15 λεπτά, εξακριβώνουμε ότι το διάλυμα περιέχει περίσσεια διαζωμεθάνιου 
(διάλυμα κίτρινο) και μεταγγίζουμε σε φιαλίδιο των 2 πιΐ κλειόμενο ερμητικά. Το 
φιαλίδιο τοποθετείται σε ψυγείο επί μία νύκτα. 
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5.2.5.2. 

5.2.6. 


5.2.7. 

5.2.7.1. 

5.2.7.2. 

5.2.7.3. 

5.2.7.4. 


5.2.7.5. 

5.2.7.6. 

5.2.7.7. 

5.2.7.8. 


5.2.8. 
5.2.8.1 


5.2.8.2. 


Πραγματοποιούμε ταυτόχρονα δύο μεθυλιώσεις. 


Α ΑΝΙΧΝΕΥΤΗ 


Μεθυλίωση με το διάλυμα 5ιαζωμε9άνιου παρασκευασμένο από πριν 
(5.2.2.12) 

Σε κλειόμενη φιάλη των 5 ιηΐ εισάγεται 1 ηιΐ διαζωμεθάνιου (5.2.2.12), κατόπιν 50 μΙ 
διαλύματος 5. Αφήνουμε σε ψυγείο επί μία νύκτα. 


Προετοιμασία τον τφοτύηον 

Παρασκευάζουμε ένα πρότυπο διάλυμα θειογλυκολικού οξέος γνωστού τίτλου που περιέχει 
περίπου 60 ιη® θειογλυκολικού οξέος σε έναν όγκο 2 ιηΐ. 

Λυτό είναι το διάλυμα Ε. 

Προβαίνουμε στην καθίζηση, στους προσδιορισμούς και στη μεθυλίωση όπως υποδεικνύε¬ 
ται στα σημεία 5.2.4 και 5.2.5. 


. Σννβήκις αΐριαχρωματσ/ροψίοί; 

Στήλη: Υλικό: ανοξείδωτος χάλυβας. 

Μήκος: 2 ηι. 

Εσωτερική διάμετρος: 3 ιαπι. 

Πλήρωση: Φθαλικό διδεκόλιο 20 Κ πάνω σε ΟΗγοπι \ΥΑΝ 80-100 πισ$Η. 
Ανιχνευτής: 

Ιονισμός φλόγας. 

Είναι καλύτερα το ηλεκτρόμετρο να τοποθετείται σε ευαισθησία από 8 χ 1ό'°Α. 


Αέρια: 

φέρον αέριο: άζωτο: πίεση 2,2 όπτ, 

παροχή 35 ιηΙ/πιίη· 

βοηθητικό αέριο: υδρογόνο: πίεση 1,8 6 «γ, 

παροχή 15 ιηΐ/ιηίη· 

ανιχνευτής: αέριο που συνιστάται από τον παρασκευαστή. 


θερμοκρασίες: 

διάταξη εισαγωγής: 200°0 
ανιχνευτής: 200 °0 

στήλη: 90 


Καταγραφέας: 

εκτύλιξη: 5 πιπι/πιιη 

I | 

Ενιέμενη ποσότητα: 3^1. | 

Γίνονται πέντε πειράματα σε κάθε μεθυλιωμένο δείγμα. 

Οι συνθήκες χρωματογραφίας δίδονται ενδεικτικά και επιτρέπουν να ληφθεί ένας διαχωρι¬ 
σμός Κ > 1,5, δεδομένου ότι: 


όπου: 


Κ = 2 


ά'τ 2 — ά Γι 
VI + 


τι και Γ 2 : χρόνοι κατακράτησης σε ιηίη, 

ν/ι και \νι: εύρος κορυφών στο μισό του ύψους σε τηιη, 

ά': ταχύτητα εκτύλιξης σε πιιη/Γηΐη. 

Συνιστάται να κερατωθεί η χρωματογραφία με ένα πρόγραμμα από 90 στους 
150 “Ο, με 10 °€/ιηίη, προκειμένου να αποφευχθούν οι ουσίες που δυνατόν να παρέμ- 
6ουν κατά τις μετρήσεις που ακολουθούν. 


Υηολογισμοί 


1. 

2 . 

3. 

3.1. 

3.2. 

3.3. 

3.4. 


3.6. 


3.7. 

4. 

4.1. 

4.2. 

4.3. 

5. 

5.1. 

5.2. 

5.3. 

5.4. 


Συντελεστής αναλογίας του θειογλυκολικού οξέος 
Υπολογίζεται σε σχέση με το καπρυλικό μεθύλιο ξεκινώντας από πρότυπο μείγμα. 
Έστω: 

I: το θειογλυκολικό οξύ, 

λ,: ο συντελεστής του αναλογίας, 

πα’ι: η μάζα του (σε σι®) στο μείγμα, 

8ή: η επιφάνεια της κορυφής του, 
ο: το καπρυλικό μεθύλιο, 
ιη'ο.· η μάζα του (σε γπ£) στο μείγμα, 
δ' ς : η επιφάνεια της κορυφής του. 


Ο συντελεστής αυτός εξαρτάται από τη συσκευή. 

Συγκέντρωση του θειογλυκολικού οξέος στο δείγμα 
Εστω: 

I: το θειογλυκολικό οξύ. 

Ιέ·: ο συντελεστής του αναλογίας, 

8<: η επιφάνεια της κορυφής του, 

ο: το καπρυλικό μεθύλιο, 

η» β : η μάζα του (σε ιηχ) στο μείγμα, 

5ο; η επιφάνεια της κορυφής του, 

Μ: η μάζα (σε ιη^) του αρχικού υποδείγματος· 

το εκατοστιαίο ποσοστό (ιη/ιη) του θειογλυκολικού οξέος στο μείγμα ισούται με: 


ΕΠΑΝΑΛΗΨΙΜΟΤΗΤΑ (*) 

Για περιεκτικότητα σε ύειογλυκολικό οξύ από β* (ιη/ιη), η διαφορά μεταξύ των 
αποτελεσμάτων δύο παράλληλων προσδιορισμών πάνω στο ίδιο δείγμα δεν πρέπει να 
υπερβαίνει το 0,8 %. 


5.5. 

5.6. 

6 . 

6 . 1 . 

6 . 2 . 


6.5.1. 

6.5.2. 


7. 

7.1 


XVIII. ΑΝΙΧΝΕΥΣΗ ΚΑΙ ΠΡΟΣΔΙΟΡΙΣΜΟΣ ΤΟΥ ΕΞΑΧΛΩΡΟΦΑΙΝΙΟΥ 


ΑΝΤΙΚΕΙΜΕΝΟ ΚΑΙ ΠΕΔΙΟ ΕΦΑΡΜΟΓΗΣ 
Η μέθοδος εφαρμόζεται σε όλα τα καλλυντικά. 


ΑΡΧΗ 

Το εξαχλωροφαίνιο που περιέχεται στο δείγμα εκχυλίζεται με οξεικό αιθύλιο και ταυτο- 
ποιείται με χρωματογραφία λεπτής στοιβάδας. 

ΑΝΤΙΔΡΑΣΤΗΡΙΑ 

Όλα τα αντιδραστήρια πρέπει να είναι αναλυτικής καθαρότητας. 

Διάλυμα θειικού οξέος 8 Ν. 

Οβίΐίε Α>ν. 

Οξεικό αιθύλιο. 

Διαλύτης ανάπτυξης: 

Βενζόλιο που περιέχει 1 % (ν/ν) οξεικό οξύ &1*α&1. 

Εμφανιστής 1: 

Διάλυμα ροδαμίνης Β: διαλύονται 100 ιη* ροδαμίνης Β σε μείγμα από 150 ιηΐ διαιθυλοξεί- 
διου, 70 ιηΐ απόλυτης αιθανόλης και 16 ηαΙ νερού. 

Εμφανιστής II: 

Διάλυμα 2,6-διβρωμοκινονοχλωριμΙδιου: διαλύονται 400 πι$ 2,6-διβρωμοκινονοχλωριμί- 
διου σε 100 πιΐ μεθανόλης (παρασκευάζεται καθημερινά). 

Διάλυμα ανθρακικού νατρίου: διαλύονται 10 £ ανθρακικού νατρίου σε 100 ιηΐ απιονισμέ- 
νου νερού. 

Πρότυπο διάλυμα: 

Διάλυμα 0,05 % (ιη/ν) εξαχλωροφαίνιου σε οξεικό αιθύλιο (3.3). 

ΕΞΟΠΛΙΣΜΟΣ 

Πλάκες χρωματογραφίας λεπτής στοιβάδας από Μια Ρ 254 20x20 αη, ή ισοδύναμες. 


Συνήθης εξοπλισμός εργαστηρίου για χρωματογραφία λεπτής στοιβάδας. 
Λουτρό με θερμοστάτη για 26 °0. 

ΠΡΟΕΤΟΙΜΑΣΙΑ ΤΟΥ ΔΕΙΓΜΑΤΟΣ 


Αναμειγνύουμε προσεκτικά 1 κ δείγματος ομογενοκοιημένου με ι κ οεΐίΐε Α\ν (3.2) και 1 π\Ι διάλυμα Θειϊκού 
οξέος (3.Ι.). 

Ξηραίνουμε στους 100 επί 2 ώρες. 

Ψύχουμε και μετατρέπουμε το ξηραμμένο υπόλειμμα σε λεπτή σκόνη. 

Εκχυλίζουμε δύο φορές με κάθε φορά 10 πϋ οξεικού αιθυλίου (3.3). Φυγοκεντρούμε 
έπειτα από κάθε εκχύλιση και συλλέγουμε τις φάσεις οξεικού αιθυλίου. 

Εξατμίζουμε στους 60 “Ο. 

Διαλύουμε το ίζημα σε 2 γπΙ οξεικού αιθυλίου (3.3). 


ΔΙΑΔΙΚΑΣΙΑ 

Φέρουμε 2 μ] από το διάλυμα δείγματος (5.6) και 2 μ) διάλυμα αναφοράς (3.7) πάνω σε 

πλάκα (4.1). 


Κορέννυται θερμοστατικά ρυθμισμένος στους 26 θάλαμος με το διαλύτη ανάπτυξης 

(3·4). 


Τοποθετείται η πλάκα μέσα στο Θάλαμο και αναπτύσσεται μέχρι τα 15 οπν 


Αποσύρεται η πλάκα και ξηραίνεται στο πυριαντήριο στους 105 “Ο. 

Εμφάνιση: 

Εμφανίζουμε τις κηλίδες εξαχλωροφαίνιου όπως υποδεικνύεται στα σημεία 6.5.1 ή 6.5.2. 

Ψεκάζουμε τον εμφανιστή I (3.5) κατά ομοιόμορφο τρόπο επί της πλάκας. Έπειτα από 30 
λεπτά εξετάζεται η πλάκα κάτω από φ<ος υν στα 254 ηπι. 

Ψεκάζουμε τον εμφανιστή II (3.6) χρησιμοποιώντας διαδοχικά το διάλυμα διβρωμοκινονο- 
χλωριμίδιου, κατόπιν το διάλυμα ανθρακικού νατρίου. Εξετάζεται η πλάκα στο διάχυτο 
φως (ημέρας) έπειτα από 10 λεπτά ξήρανσης σε θερμοκρασία περιβάλλοντος. 

ΑΞΙΟΛΟΓΗΣΗ ΤΟΝ ΑΠΟΤΕΛΕΣΜΑΤΩΝ 

Εμφανιστής 1 (3.5): 

Το εξαχλωροφαίνιο εμφανίζεται με μορφή κυανωπών κηλίδων σε φόντο κίτρινο-πορτοκαλί, 
φθορίζον, και παρουσιάζει ένα ΚΤ περίπου 0,5. 


7.2. 


(*) Κατά το πρότυπο 150 5725. 


Εμφανιστής Ν (3.6): 

Το εξαχλωροφαίνιο εμφανίζεται με μορφή κηλίδων κυανών έως κυανοπρασίνων σε φόντο 
λευκό και παρουσιάζει ένα ΚΓ περίπου 0,5. 
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Β. ΠΡΟΣΔΙΟΡΙΣΜΟΣ 

1. ΑΝΤΙΚΕΙΜΕΝΟ ΚΑΙ ΠΕΔΙΟ ΕΦΑΡΜΟΓΗΣ 

Η μέθοδος ισχύει για όλα τα καλλυντικά. 

2. ΟΡΙΣΜΟΣ 

Η περιεκτικότητα του δείγματος σε εξαχλωροφαίνιο, προσδιορισμένη με αυτή τη μέθοδο, 
εκφράζεται επί τσις εκαιό κατά μάζα. 

3. ΑΡΧΗ 

Έπειτα από μετατροπή σε μεθυλιωμένο παράγωγο, το εξαχλωροφαίνιο προσδιορίζεται με 
αεριοχρωματογραφία με ανιχνευτή πρόσληψης ηλεκτρονίων. Η μέθοδος επιβάλλει τη χρησιμοποίηση εσωτερι¬ 
κού προτύπου. 

4. ΑΝΤΙΔΡΑΣΤΗΡΙΑ 

Όλα τα αντιδραστήρια πρέπει να είναι αναλυτικής καθαρότητας. 


στον αέρα το μείγμα επί 30 λεπτά πάνω σε ατμόλουτρο, κατόπιν ξηραίνουμε επί 1 ώρα 
και 30 λεπτά σε αεριζόμενο φούρνο. Ψύχουμε, κονιοποιούμε το υπόλειμμα και μεταφέ¬ 
ρουμε μέσα σε υάλινη στήλη. Εκλούομε με οξεικό αιθύλιο και συλλέγουμε 100 π>[. 
Προσθέτουμε 2 πιΐ εσωτερικού πρότυπου διαλύματος (διάλυμα Γ) (6.12). 

6.3. Μεϋνλίωση τον δείγματος 

Ψύχουμε όλα τα αντιδραστήρια και τον εξοπλισμό μεταξύ 0 °0 και 4 °0 επί 2 ώρες. 
Φέρουμε 1,2 πιΐ από το διάλυμα που πάρθηκε στο 6.2 και 0,1 σιΐ μεθανόλης (4.4) στο 
εξωτερικό διαμέρισμα της διάταξης για διαζωμεθάνιο. 

Τοποθετούμε περίπου 200 ιη£ (ϋαζαίά (4.2) στον κεντρικό υποδοχέα, προσθέτουμε 1 πιΐ 
ο&Γ&ίίοΙ (4.5) και 1 σιΚ διαιθυλοξείδιο (4.3) και διαλύουμε. Συναρμολογούμε τις 
συσκευές, βυθίζουμε κατά το ήμισυ τη διάταξη μέσα σε λουτρό στους 0 °0 και εισάγουμε 
στον κεντρικό υποδοχέα, με τη βοήθεια μιας σύριγγας, περίπου 1 γπ! διαλύματος υδροξεί- 
διου του καλίου ψυγμένο (4.7). Παράγεται μια χρώση κίτρινη που πρέπει να είναι 
διαρκείας. Αν η κίτρινη χρώση εξαφανιστεί επαναλαμβάνουμε τη μεθυλίωση με ακόμη 
200 πΐ£ άίαζαίά (4.2) 0)· 

Η διάταξη αποσύρεται από το λουτρό έπειτα από 15 λεπτά, κατόπιν αφήνεται κλειστή σε 
θερμοκρασία περιβάλλοντος επί 12 ώρες. Ανοίγουμε τη συσκευή, απομακρύνουμε την 
περίσσεια διαζωμεθάνιου προσθέτοντας μερικές σταγόνες διαλύματος φορμικού οξέος σε 
οξρκό αιθύλιο (4.15) και μεταφέρουμε το οργανικό διάλυμα σε ογκομετρική φιάλη των 
25 ιηΙ. Συμπληρώνουμε μέχρι τη χαραγή με εξάνιο (4.8). 

Ενίουμε 1,5 μΐ από το διάλυμα αυτό στο χρωματογράφο. 


4.1. Οξεικό αιθύλιο. 

4.2. Ν-μεθυλο-Ν-νιτρωδο-ρ-τολουολοσουλφοναμίδιο (άί&ζβ1<3). 

4.3. Διαιθυλοξείδιο. 

4.4. Μεθανόλη. 

4.5. Διαιθυλενο-γλυκολο-μονοανθυλαιθέρας (σατόίίοΙ). 

4.6. Φορμικό οξύ. 


6.4. ΜεϋνΙίωαη τον χρότνπον διαλύματος 

Ψύχουμε όλα τα αντιδραστήρια και τη διάταξη σε θερμοκρασία που περιλαμβάνεται 
μεταξύ 0 °Ό και 4 °Ό επί 2 ώρες. Εισάγουμε στο εξωτερικό διαμέρισμα της συσκευής του 
διαζωμεθάνιου: 

0,2 πτί διαλύματος Β (6.1.1), 

1,0 ιηΐ οξεικού αιθυλίου (4.1), 

0,1 πιΐ μεθανόλης (4.4). 

Συνεχίζουμε τη μεθυλίωση όπως περιγράφεται στο 6.3. Ενίουμε 1,5 μΐ από το διάλυμα που 
πάρθηκε μέσα στο χρωματογράφο. 

7. ΣΥΝΘΗΚΕΣ ΑΕΡΙΟΧΡΩΜΑΤΟΓΡΑΦΙΑΣ 

Η στατική φάση πρέπει να δώσει ένα βαθμό διαχωρισμού (Κ) τουλάχιστον Ισο με 1,5. 


4.7. Υδροξείδιο του καλίου, υδατικό διάλυμα 50 % (ιη/ιη), παρασκευασμένο αμέσως πριν τη 

χρήοη- 

4.8. Εξάνιο για φασματοφωτομετρία. 

4.9. Βρωμοχλωροφαίνιο (πρότυπο αριθ. 1). 

4.10. ΊΤιίοΜδ (2-υδροξυ-3,5-διχλωρο-φαινύλιο) (πρότυπο αριθ. 2). 

4.11. 2,4,4'-τριχλωρο-2-υδροξυ-διφαινυλαιθέρας (πρότυπο αριθ. 3). 

4.12. Ακετόνη. 

4.13. Θειικό οξύ 8 Ν. 

4.14. Οβίϊΐς Α\ν. 

4.15. Διάλυμα φορμικού οξέος σε οξεικό αιθύλιο 10 % (ν/ν). 

4.16. Εξαχλωροφαίνιο. 


όπου: 


Κ = 2 


< 1 'γ 2 — ιΓγ ι 

νν, \ν 2 


Π και η: χρόνοι κατακράτησης εκφρασμένοι σε πιΐη, 
\νι και εύρος κορυφών στο μέσο του ύψους, 
ά': ταχύτητα εκτύλιξης χάρτου σε ηιιη/παίη. 


Οι καρακάτω συνθήκες εργασίας θεωρούνται κατάλληλες. 


Υλικό της στήλης: 
Μήκος: 

Διάμετρος: 
Πλήρωση: 
οΙΐΓθΐηο5θΓΐ>: 
μέγεθος κόκκων: 
Στάσιμη φάση: 
Θερμοκρασίες: 
στήλη: 

διάταξη εισόδου: 
ανιχνευτής: 
Φέρον αέριο: 
παροχή: 
πίεση: 


ανοξείδωτος χάλυβας 
170 οπι 
3 πηπ 

\ΥΑ\ν 

80-100 ιηβδίι 

ον- 17 10 % 

280 °0 
280 «Ο 
280 

Άζωτο II απαλλαγμένο οξυγόνου 
30 πιΐ/ππη 
2,3 Βεγ 


5. ΕΞΟΠΛΙΣΜΟΣ 


8 . ΥΠΟΛΟΓΙΣΜΟΙ 


5.1. Συνήθης εξοπλισμός εργαστηρίου. 


5.2. Μικροσυσκευή για την παρασκευή του διαζωμεθάνιου (Αηαΐ. ΟΒβιη. 45, 1973, 2302-3). 

5 . 3 . Αεριοχρωματογράφος εφοδιασμένος με ανιχνευτή πρόσληψης ηλεκτρονίων - πηγή (63 Νί). 


6 . ΔΙΑΔΙΚΑΣΙΑ 


6.1. Παρασκευή χρότυβων διαλυμάτων 

Το πρότυπο εκλέγεται έτσι ώστε να μην παρεμβαίνει με καμιά ουσία που περιέχεται στο 
έκδοχο του προς ανάλυση προϊόντος. Γενικά το πρότυπο αριθ. 1 (4.9) ταιριάζει περισσό¬ 
τερο. 

6.1.1. Ζυγίζουμε προσεκτικά περίπου 50 πΐ£ πρότυπο αριθ. 1 (4.9), αριθ. 2 (4.10) ή αριθ. 3 

(4.11) και 50 ιη£ εξαχλωροφαίνιου (4.16) σε ογκομετρική φιάλη των 100 τηΐ. Συμπληρώ¬ 

νουμε μέχρι τη χαραγή με οξεικό αιθύλιο (4.1) (διάλυμα Α). Διαλύουμε ΙΟιηΙ από το 
διάλυμα Α στα 100 παί με οξεικό αιθύλιο (4.1) (διάλυμα Β). 

6.1.2. Ζυγίζουμε προσεκτικά περίπου 50πΐ£ πρότυπο αριθ. 1 (4.9), αριθ. 2 (4.10) ή αριθ. 3 

(4.11) σε ογκομετρική φιάλη των 100 ιηΐ. Συμπληρώνουμε μέχρι τη χαραγή με οξεικό 

αιθύλιο (4.1) (διάλυμα Γ)· 


6.2. Προετοιμασία τον δείγματος (*) 

! Ζυγίζεται με ακρίβεια 1 8 δείγματος, ομογενοποιεϊται και αναμειγνύεται προσεκτικά με 
1 παί θειικού οξέος (4.13), 15 πιΐ ακετόνης (4.12) και 8 £ οβίίΐο Α>ν (4.1.) Ξηραίνουμε 


0) Λόγω της μεγάλης ποικιλίας των προϊόντων στα οποία το εξαχλωροφαίνιο μπορεί να υπάρχει, είναι 
σημαντικό να εξακριβωθεί πρώτα η ανάκτηση του εξαχλωροφαίνιου από το δείγμα με τη μέθοδο αυτή 
πριν καταχωρηθούν τα αποτελέσματα. Αν οι ανακτήσεις είναι μικρές, μπορούν να γίνουν τροποποιή¬ 
σεις σε συμφωνία με τους ενδιαφερόμενους, όπως να αλλαχθεί ο διαλύτης (δενζόλιο στη θέση του 
οξεικού αιθύλιου κλπ.). 


8.1. Συντελεστής αναλογίας εξαχλωροφαίνιου 

Υπολογίζεται σύμφωνα με το πρότυπο που εκλέχτηκε σε σχέση με το πρότυπο μείγμα. 
Έστω: 

Η: το εξαχλωροφαίνιο, 

Ιίΐ,: ο συντελεστής του αναλογίας, 
πιν η μάζα του στο πρότυπο μείγμα σε £, 

Α'μ: η επιφάνεια της κορυφής του, 

8 : το πρότυπο που εκλέχτηκε, 

πι'·: η μάζα του στο μείγμα σε £, 

Α',: η επιφάνεια της κορυφής του· · 

από όπου: 

κ της X Αλ 


8.2. Ποσότητα εξαχλωροφαίνιου στο δείγμα 

Έστω: 

Β: το εξαχλωροφαίνιο, 

Ια: ο συντελεστής του αναλογίας, 

Αε: η επιφάνεια της κορυφής του, 

8 : το πρότυπο που εκλέχτηκε, 

μ,: η μάζα του στο μείγμα σε £, 

Α*: η επιφάνεια της κορυφής του, 

Μ: η μάζα του δείγματος που πάρθηκε σε £? 

από όπου το επί τοις εκατό ποσοστό μάζας εξαχλωροφαίνιου μέσα στο δείγμα δίνεται από 
τον τύπο: , 

η, X Ιΐε X Α Η X 100 

Μ X Α, 


(’) Η εμμονή αυτής της κίτρινης χρωστικής υποδεικνύει περίσσεια διαζωμεθάνιου που είναι απαραίτητη 
για να εξασφαλιστεί πλήρης μεθυλίωση του δείγματος. 
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9. ΕΠΑΝΛΛΗΨΙΜΟΤΗΤΛ(') 

Για μια περιεκτικότητα σε εξαχλωροφαίνιο 0,1 % (ιη/ιη), η διαφορά μεταξύ τον αποτελε¬ 
σμάτων δύο παράλληλων προσδιορισμών πραγματοποιούμενων πάνω στο Ιδιο δείγμα δεν 
πρέπει να ξεπερνάει το 0,005 %. 

XIX ΠΡΟΣΔΙΟΡΙΣΜΟΣ ΤΟΥ ΠΑΡΑΓΩΓΟΥ ΜΕ ΝΑΤΡΙΟ ΤΟΥ ΠΛΡΑ-ΤΟΛΟΥΟΛΟΣΟΥΛΦΟΧΛΩΡΑ- 
ΜΙΔΙΟΥ (ΧΛΩΡΛΜΙΝΗ Τ) 

1, ΑΝΤΙΚΕΙΜΕΝΟ ΚΑΙ ΠΕΔΙΟ ΕΦΑΡΜΟΓΗΣ 

Η μέθοδος περιγράφει τον προσδιορισμό του παράγωγου με νάτριο του παρα-τολουολο- 
σουλφοχλωραμίδωυ (χλωραμίνηΤ) στο σύνολό του μέσα στα καλλυντικά προϊόντα με 
χρωματογραφία λεπτής στοιβάδας, 

2. ΟΡΙΣΜΟΣ 

Η περιεκτικότητα του δείγματος σε χλωραμίνη Τ, προσδιορισμένη με τη μέθοδο αυτή, 

εκφράζεται επί χοις εκατό κατά μαζα. 


3. ΑΡΧΗ 

Σε υδροχλωρικό διάλυμα εν θερμώ, η χλωραμίνη Τ υδρολύεται πλήρως σε 4-τολουολο- 
σουλφοναμίδιο. Η ποσότητα του 4-τολουολοσουλφοναμίδιου που σχηματίζεται προσδιορί¬ 
ζεται με φωτοπυκνομετρία μετά από χρωματογραφία λεπτής στοιβάδας. 


4, ΑΝΤΙΔΡΑΣΤΗΡΙΑ 

Όλα τα αντιδραστήρια πρέπει να είναι αναλυτικής καθαρότητας. 

4.1. Παράγωγο νατρίου του παρα-τολουολοσουλφοχλωραμίδιου (χλωραμίνη Τ). 

4.2. Πρότυπο διάλυμα 4-τολουολοσουλφοναμίδιου: 50 γπ^ 4-τολουολοσουλφοναμίδιου δια¬ 
λύονται σε ΙΟΟπιΙ αιθανόλης (4.5). 

4.3. Υδροχλωρικό οξύ 37 % (ιη/ιη) — 1,18. 


4.4. Διαιθυλαιθέρας. 


4.5. . Αιθανόλη 96 % (ν/ν). 


6.4. Μέτρφσ^ 

Έπειτα από περίπου μία ώρα μετρούμε την ένταση των ιωδών κηλίδων με φωτοπυκνομε- 
τρο στα 525 ηιπ (5.3). 

6.5. Κατάστρωση της καμπύλης βαθμόνόμησης 

Με βάση τα ύψη των κορυφών που λήφθηκαν, χαράσσεται η ευθεία των προτύπων σε 
σχέση με τις ποσότητες (4, 6, 8, 10 μ$) του 4-τολουολοσουλφοναμίδιου. 


7. ΠΑΡΑΤΗΡΗΣΗ 

Η μέθοδος μπορεί να ελέγχεται με βάση τα διαλύματα 0,1 ή 0,2 % χλωραμίνης Τ (4.1), 
κατεργασμένα κάτω από τις ίδιες με το δείγμα συνθήκες (6). 


8. ΥΠΟΛΟΓΙΣΜΟΣ 

Η πβριεκτικότητα του δείγματος εκφρασμένη επί τονς εκατό κατά μάζα υπολογίζεται με τη βοήθεια του παρα¬ 
κάτω τύπου: 


% (πι/πί) χλαραμίνης Τ = 

όπου: 

1,33: συντελεστής μετατροπής του 4-τολουολοσουλφοναμίδιου σε χλωραμίνη Τ, 

«: ποσότητα 4-τολουολοσουλφοναμίδιου εκφρασμένη σε μ*, που περιέχεται στο δείγμα 

και διαβάζεται πάνω στην ευθεία των προτύπων, 
πι: μάζα του υποδείγματος που πάρθηκε, εκφρασμένη σε 8· 

9. ΕΠΑΝΑΛΗΨ1ΜΟΤΗΤΑ (*) 

Για μια περιεκτικότητα σε χλωραμίνη Τ της τάξης του 0,2% (ιη/πι), η διαφορά μεταξύ 
των αποτελεσμάτων δύο παράλληλων προσδιορισμών πάνω στο Ιδιο δείγμα δεν πρέπει να 
υπερβαίνει το 0,03 %. 


4.6. Διαλύτης ανάπτυξης: 

4.6.1. Βουτανόλη-1/αιθανόλη 96 % (4.5)/νερό (40:4:9, ν/ν/ν) ή 

4.6.2. Χλωροφόρμιο/ακετόνη (6:4, ν/ν). 

4.7. Πλάκες χρωματογραφίας λεπτής στοιβάδας από ιίΐκπ 60 χωρίς φθορίζοντα δείκτη. 

4.8. Υπερμαγγανικό κάλιο. 

4.9. Υδροχλωρικό οξύ 15 % (γπ/πι). 

4.10. Αντιδραστήριο ψεκασμού: διάλυμα I % (πι/ν) ο-τολουιδίνης σε αιθανόλη (4.5). 

5. ΕΞΟΠΛΙΣΜΟΣ 

5.1. Συνήθης εξοπλισμός εργαστηρίου. 

5.2. Συνήθης εξοπλισμός για χρωματογραφία λεπτής στοιβάδας. 


XX. ΠΡΟΣΔΙΟΡΙΣΜΟΙ ΤΩΝ ΦΘΟΡΙΟΠΑΡΑΓΩΓΩΝ ΣΤΙΣ ΟΔΟΝΤΟΚΡΕΜΕΣ 


1. ΑΝΤΙΚΕΙΜΕΝΟ ΚΑΙ ΠΕΔΙΟ ΕΦΑΡΜΟΓΗΣ 

Η μέθοδος αυτή περιγράφει τον προσδιορισμό ολικού φθορίου που περιέχεται στις 
οδοντόκρεμες. Είναι κατάλληλη για περιεκτικότητες που δεν υπερβαίνουν το 0,25 %. 


2. ΟΡΙΣΜΟΣ 

Η περιεκτικότητα του δείγματος σε φθόριο που προσδιορίζεται με τη μέθοδο αυτή εκφράζεταν επί τοις εκατό 
κατά μάζα. 


ΑΡΧΗ 

Το φθόριο του φθοριοπαράγωγου μετατρέπεται σε τριαιθυλοφθοριοσιλάνιο (ΤΕΕ5) με απευθείας αντίδραση με 
ωιαΛ^λωροσιλάνω^ΕΟ^σε όξινο περιβάλλον, και, ταυτόχρονα, εκχολιζεται με ξιλόλιο που περιέχει 
άκλοεξάΛοσαν εσωτερικό πρότυπο. Το διάλυμα που πάρθηκε εξετάζεται με αεριοχρωματογραφια. 


53. Φωτοπυκνόμετρο. 


6 . 

6 . 1 . 


6 . 2 . 2 . 

6.3. 

63.1. 


63.2. 

63.3. 


ΔΙΑΔΙΚΑΣΙΑ 


4. ΑΝΤΙΔΡΑΣΤΗΡΙΑ 

Όλα τα αντιδραστήρια πρέπει να είναι αναλυτικής καθαρότητας. 


Υδρόλυση 

Ζυγίζουμε επακριβώς σε σφαιρική φιάλη των 50 ηΐ, περίπου 1 8 (πι) δείγματος προσθέ¬ 
τουμε 5 γπ 1 νερό, 5 πιΐ υδροχλωρικού οξέος (43) και ζέουμε επί 1 ώρα κάτω από 
ψυκτήρα. Μεταγγίζουμε αμέσως το αιώρημα ακόμη θερμό, με νερό, μέσα σε ογκομετρική 
φιάλη των 50 ιοί, ψύχουμε και συμπληρούμε μέχρι της χαραγής με νερό. Φυγοκεντρούμε 

τουλάχιστον επί 5 λεπτά στις 3.000 στροφές στο λεπτό κ® διηθούμε το υπερκείμενο υγρό. 


4.1. Φθοριούχο νάτριο, ξηραμμένο στους 120 °Ό μέχρι σταθερής μάζας. 

4.2. Νερό δισαποσταγμένο ή ποιότητας ισοδύναμης. 

4.3. Πυκνό υδροχλωρικό οξύ - 1,19. 


Εκχύλιση 


4.4. Κυκλοεξάνιο (ΟΗ). 


Παραλαμβάνουμε 30 ιηΙ από το διήθημα και εκχυλίζουμε τρεις φορές με 15 τη! διαιθυλαι- 
θέρα (4.4). Ξηραίνουμε, αν χρειάζεται, τις αιθερικές φάσεις και τις συλλέγουμε σε 
ογκομετρική φιάλη των 50 ααΐ, συμπληρώνουμε μέχρι της χαραγής με διαιθυλαιθέρα (4.4). 




Παραλαμβάνουμε 25 πιΙ από το αιθερικό εκχύλισμα, εξατμίζουμε μέχρι ξηρού σε ρεύμα 
αζώτου. Επαναδιαλύουμε το εκχύλισμα σε 1 ιηΙ αιθανόλης (4.5). 


Χρωματογραφία λοχτής ατοιδάδας 


4.6. 

4.7. 


Αποθέτουμε στάγδην πάνω σε πλάκα δίΐΐοβ 8*1 60 (4.7) 20 μΐ από το διαλυμένο 
υπόλειμμα σε αιθανόλη (6.2). Αποθέτουμε κατά τον ίδιο τρόπο 8, 12, 16 και 20 μΐ από το 
πρότυπο διάλυμα 4-τολουολοσουλφοναμίδιου (4.2). 


Τριαιθυλοχλωροσιλάνιο (ΤΕΌδ Μ«γ<± ή ισοδύναμο). 

Πρότνχ* διαλύματα φθοριούχων 

Πρότυκο διάλυμα 0,250 πι» φθοριούχου ανά ηαΙ. Ζυγίζουμε ακριβώς 138 1 
χΓνατρίου (4.1) και ία διαλύουμε σε νερό (4.2). Μεταφέρουμε κοοοτικά το διάλυμηοε 
ογκομετρική φιάλη τον 250 τηΐ (5.5). Συμίληρόνουμε μέχρι της χαραγής με νερό (4.2) 

μ,ι ηιιηιιπνυληΐΙΙΚ 


Αναπτύσσουμε στη συνέχεια μέχρις ύψους 15 αη περίπου μέσα στο διαλύτη (4.6.1 ή 
4.6.2). 

Έπειτα από πλήρη εξάτμιση του διαλύτη, τοποθετούμε την πλάκα επί δύο έως τρία λεπτά 
σε ατμόσφαιρα ατμών χλωρίου που λαμβάνουμε χύνοντας περίπου 100 ζηΐ υδροχλωρικού 
οξέος (4.9) επί 2β περίπου υπερμαγγανικού καλίου (4.8) μέσα σε κλειστό δοχείο. 
Εκδιώκουμε την περίσσεια χλωρίου θερμαΐνοντας την πλάκα στους 100 °0 επί 5 λεπτά. 
Ψεκάζουμε πάνω στην πλάκα το αντιδραστήριο (4.10). 


4.7.2. 


4.8. 


τομένο κρύτυησ διάλυμα (0,050 αιβ φ8οριούχου ανά αιΐ): 

αφέρουμε με τη 6οή9βια σιφωνίου 20 πιΙ αηύ το διάλυμα (4.7.1) μέσα οε ογκομετρική 
,η των 100 πιΙ (5.5). Συμκληρώνουμε μέχρι της χαραγής με νερά (4.2) και αναμει- 


άιάέτφί «σ»τ«ρ«·έ «μετά*» 

Αναμειγνύουμε I ιηΐ κυκλοεξάνιου (4.4) και 5 ηιΐ ξυλύλιοϋ (4.5). 


(*) Κατά το πρότυπο 150 5725. 


( ι ) Κατά το πρότυπο 150 5725. 



φ ^ ^ ι,θ3 
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4.9. Αιέλυρβ βσητφκοά *φοή>*ον φΛί&νλοχΧαροβύέντου 

Μεταφέρουμε με τη δοχεία σιφωνίου (5.7) 0,6 πιΙ ΤΕ05 (4.6) και 0,12 αιΐ από το 
διάλυμα εσωτερικού προτύπου (4.8) μέσα σε ογκομετρική φιάλη των 10 ιηΐ. Συμπληρώ¬ 
νουμε με ξυλόλιο (4.5) μέχρι της χαραγής και αναμειγνύουμε. Το διάλυμα παρασκευάζεται την ημέρα της χρή· 
σεως. 


6.3.2. Συνεχίζουμε όπως στο σημείο 6.1.3 μέχρι το σημείο 6.4.6 περιλαμβανόμενο. 

6.3.3. Ενίουμβ 3μΙ από την οργανική φάση μέσα στη στήλη του αεριοχρωματογράφου (5.2). 

6.3.4. Επαναλαμβάνουμε την ένεση, υπολογίζουμε το μέσο όρο της επιφάνειας των κορυφών (ΑΤΕΡ5/Α0Η). 


4.10. Υπερχλωρικό οξύ 70 % (πι/ν). * 

6.3.5. Καταστρώνουμε μια καμπύλη βαθμονόμησης συσχετίζοντας τη μάζα φθοριούχου (ω|) στα πρότυπα διαλύματα 

(6.3.1) με το μέσο όρο των επιφανειών των κορυφών ΑΤΕΡ5/Α0Η που μετρήθηκαν στο ο.3.4. Χαράσσεται 
καμπύλη βαθμονόμησης. 

4.11. Υπερχλωρικό οξύ 20 % (ιη/ν) σε νερό (4.2). 


5. ΕΞΟΠΛΙΣΜΟΣ 

5.1. Συνή3ης εξοπλισμός εργαστηρίου. 

5.2. Λερισχρωματσγράφος εφοδιασμένος με ανιχνευτή ιοησμού φλόγας. 

5.3. Ομσγινοποιητής νο«β* ή ισοδύναμος. 

5.4. Αναδευτήρας ΒιΛΙω τύπου 8ΜΒ, ή ισοδύναμος. 

5.5. Ογκομετρικές φιάλες των 100 και 250 πιΐ από πολυπροπυλένιο. 

5.6. Σωλήνες φυγοκέντρησης των 20 πιΐ από γυαλί με πώματα ελικωτά καλυμμένα από ΙσΠοη 
δονίίβΙ, τύπου 611-56 ή ισοδύναμου. Καθαρίζουμε τους σωλήνες και τα πώματα ως εξής: 
βυθίζουμε επί πολλές ώρες μέσα σε υπερχλωρικό οξύ (4.11), ξεπλένουμε πέντε φορές με 
νερό (4.2) και ξηραίνουμε στους 100 «Ο. 

5.7. Σιφώνια ρυθμιζόμενα, κατάλληλα να παρέχουν όγκους 50 έως 200 ιηΐ με πλαστικό 
θύλακα μιας χρήσης. 


7. ΥΠΟΛΟΓΙΣΜΟΣ 

Η συγκέντρωση ολικού φθορίου στο δείγμα, σε εκατοστιαίο ποσοστό μάζας, λαμβάνεται 
από τον παρακάτω τύπο: 

% ηι/ιη X 100 

όπου: 

ιη : κλάσμα του δείγματος σε ηι® (6.1.2), 

■ηι: ποσότητα φθοριούχου που έχει ληφθεί από την πρότυπη καμπύλη σε πι® (6.1.8). 

8. ΕΠΑΝΑΛΗΨΙΜΟΤΗΤΑ (*) 

Για μια περιεκτικότητα σε φθόριο της τάξης των 0,15 % (πτ/γο), η διαφορά μεταξύ των 
αποτελεσμάτων δύο παραλλήλων προσδιορισμών πραγματοποιημένων στο ίδιο δείγμα δεν πρέπει να υπερβαίνει 
το 0.012%. 

XXI ΑΝΙΧΝΕΥΣΗ ΚΑΙ ΠΡΟΣΔΙΟΡΙΣΜΟΣ ΤΩΝ ΟΡΓΛΝΟΫΔΡΑΡΓΥΡΙΚΩΝ ΕΝΩΣΕΩΝ 
ΑΝΤΙΚΕΙΜΕΝΟ ΚΑΙ ΠΕΔΙΟ ΕΦΑΡΜΟΓΗΣ 

Η μέθοδος αυτή επιτρέπει την ανίχνευση των οργανοΟδραργυρικών παραγωγών που χρησιμοποιούνται σαν 
συντηρητικά στα καλλυντικά για τα μάτια. 

Εφαρμόζεται στο αιθυλοϋδραργυρικό θειοσαλικυλικό νάτριο (ΛΐοπιεΓδβΙ) καθώς και στον 
φαινυλικό υδράργυρο και τα άλατά του. 


6 . 

6 . 1 . 

6 . 1 . 1 . 

6 . 1 . 2 . 

6.1.3. 

6.1.4. 


Συσκευή απόσταξης εφοδιασμένη με στήλη δοΐιηείάε; με τρία σφαιρίδια ή με μια ισοδύναμη στήλη νίρτυχ. 
ΔΙΑΔΙΚΑΣΙΑ 
Ανάλυση τον Μγμβτος 

Εκλέγουμε σωληνάριο οδοντόκρεμας που δεν έχει ακόμη ανοιχτεί και το ανοίγουμε. Μεταφέρουμε το σύνολο 
του περιεχομένου σε υποδοχέα από πλαστικό, αναμειγνύουμε προσεκτικά και διατηρούμε κάτω από συνθήκες 
που εμποδίζουν την αλλοίωση. 

Ζυγίζουμε προσεκτικά 150 τη® (ηι) δείγματος μέσα σε σωλήνα φυγοκέντρησης (5.6), 
προσθέτουμε 5 πιΐ νερό (4.2) και ομογενοποιούμε (5.3). 

Προσθέτουμε 1 ιπ! ξυλόλιου (4.5). 

Προσθέτουμε στάγδην 5 ωΐ υδροχλωρικού οξέος (4.3) και ομογενοποιούμε (5.3). 


Α. ΑΝΙΧΝΕΥΤΗ 
1. ΑΡΧΗ 


Τα οργνοϋδραργυρικά παράγωγα σχηματίζουν σύμπλοκα με διθιζόνη. Επειτα από εκχύλιση των συμπλοκών με 
τετραχλωράνθρακα, προβαίνουμε σε χρωματογραφία λεπτής στοιβάδας από ιιΐιε» |ε1. Οι κηλίδες των συμπλο¬ 
κών διθιζόνης εμφανίζονται χρωματισμένες πορτοκαλιές. 


ΑΝΤΙΔΡΑΣΤΗΡΙΑ 

Όλα τα αντιδραστήρια πρέπει να είναι αναλυτικής καθαρότητας. 


2 . 1 . 

2 . 2 . 


θειικό οξύ 25 % (ν/ν). 

Διάλυμα 0,8 ηι* διθιζόνης σε 100 ιτιΐ τετραχλωράνθρακα (14.). 


6.1.5. 

Προσθέτουμε με τη βοήθεια σιφωνίου 0,5 πιΙ από το διάλυμα εσωτερικού προτύπου 
τριαιθυλοχλωροσιλάνιου (4.9) μέσα στο σωλήνα φυγοκέντρησης (5.6). 

2.3. 

Άζωτο. 

6.1.6. 

Κλείνουμε το σωλήνα φυγοκέντρησης με τη βοήθεια ελικωτού πώματος και αναμειγνύουμε 
προσεκτικά επί 45 λεπτά με τη βοήθεια αναδευτήρα (5.4) ρυθμισμένου στις 150 ωθήσεις 
στο λεπτό. 

2.4. 

Τετραχλωράνθρακας. 

6.1.7. 

ΦυγοκεντρούμΒ επί 10 λεπτά με ταχύτητα τέτοια ώστε να πάρουμε ένα σαφή διαχωρισμό των φάσεων, αποπω¬ 
ματίζουμε το σωλήνα, συλλέγουμε την οργανική φάση και ενίουμε από αυτή 3 μΙ μέσα στη στήλη του αεριοχρω- 

2.5. 

Διαλύτης ανάπτυξης: εξάνιο/ακετόνη 90:10 (ν/ν). 


ματαγράφου (5.2). 




Σημείωση: 

Χρειάζονται περίπου 20 λεπτά ώστε όλα τα συστατικά να έχουν εκλουστεί 

Επαναλαμβάνουμε την ένεση, υπολογίζουμε τη μέση σχέση της επιφάνειας των κορυφών 

2.6. 

Πρότυπα διαλύματα 0,001 Η σε νερό: 

— αιθυλοϋδραργυρικό θειοσαλικυλικό νάτριο, 

— χλωριούχος αιθυλυδράργυρος ή χλώριοόχος μεθυλυδράργυρος, 

6.1.8. 


— νιτρικός ή οξεικός φαινυλικός υδράργυρος. 


(ΑΤΕΡ8/ΑΟΗ) και διαβάζουμε πάνω στην καμπύλη βαθμονόμησης, (6.3.) την ποσότητα φθορίου που αντιστοι¬ 
χεί σε ιπι (πι,). 


— χΙωριούχος ή οξεικός υδράργυρος. 

6.1.9. 

Υπολογίζουμε την περιεκτικότητα σε ολικό φθόριο του δείματος επί τοις εκατό κατά μάζα όπως υποδεικνύεται 
στο 7. 

2.7. 

Πλάκες από είϋοβ ®β1 έτοιμες για χρήση (Μβτοΐτ 5721 ή ισοδύναμες). 

6.2. 

ΣυνΟήης χροψατογραψίος 

2.8. 

Χλωριούχο νάτριο. 

6.2.1. 

Στήλη 

3. 

ΕΞΟΠΛΙΣΜΟΣ 


Υλικό: Ανοξείδωτος χάλυβας 

Μήκος: 180 αη 

3.1. 

Συνήθης εξοπλισμός εργαστηρίου. 


Διάμετρος εξωτερική: 3 πιπτ 




Πλήρωση: Ο&κΙιγοιϊι 0 80-100 πιεβίι 

Στάσιμη φάση: Έλαιο σιλικόνης ΌΟ-200 ή ισοδύναμο 20 Η 

3.2. 

Συνήθης εξοπλισμός για χρωματογραφία λεπτής στοιβάδας. 


θερμοκρασίες: 


• Ηθμός διαχωρισμού φάσεων. 


στήλη: 70 °0 

διάταξη εισόδου:: 150°Ο 

3.3. 



ανιχνευτής: 250 °€ 

Φέρον αέριο: Άζωτο 

4. 

ΔΙΑΔΙΚΑΣΙΑ 


Παροχή φέροντος αερίου: 35 ωΐ/πιίη 

Σταθεροποιούμε τη στήλη επί μία ολόκληρη νύκτα στους 100 °0, με παροχή φέροντος 
αερίου 25 ιηΐ/ηιίη αζώτου. Αυτή η εργασία επαναλαμβάνεται κάθε νύκτα. 

4.1. 

Εκχύλιση 


Κάθε 4 ή 5 ενέσεις ξανασταθεροποιούμε τη στήλη με θέρμανση επί μισή ώρα στους 

100 °€. 

4.1.1. 

Σε σωλήνα φυγοκέντρησης, διαλύουμε με λειοτρίβηση ένα γραμμάριο δείγματος σε 20 πτί 
αποσταγμένου νερού. Κατανέμουμε κατά το ανώτερο δυνατό θερμαίνοντας στους 60 °0 



σε υδατόλουτρο. Προσθέτουμε 4 & χλωριοόχο νάτριο (2.8), ανακινοόμε και αφήνουμε να 

6.3. 

Καμκύλη ΪΙοβμονόμηοης 


ψυχθεί 

6.3.1. 

Εισάγουμε με τη βοήθεια σιφωνιού σε μια σειρά από 6 σωλήνες φυγοκέντρησης (5.6) 0. 1, 




2, 3, 4, και 5 πτί από το αραιωμένο πρότυπο διάλυμα φθοριούχου (4.7.2). Συμπληρώνουμε 
τον όγκο σε κάθε σωλήνα μέχρι 5 πιΐ με νερό (4.2). 

(>) Κατά το πρότυπο 180 5725. 
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4.1.2. 

4.13. 

4.1.4. 

4.1.5. 

4.1.6. 

4.2. 

4.2.1. 

4.2.2. 


Φνγοκεντρούμε «ό τουλάχιστον 20 λεπτά στις 4 500 στροφές στο λεπτό έτσι ώστε να 5.1.2. 
διαχωριστεί το μεγαλύτερο μέρος της στερεός φάσης. Διηθούμε σε διαχωριστική χοάνη και 
προσθέτουμε 0,25 ιη! από το διάλυμα θειικού οξέος (2.1). 


Εκφυλίζουμε πολλές φορές με 2 ή 3 ιη! διαλύματος διθιζόνης (2.2) μέχρις ότου η τελευταία οργανική φάση 

παραμεί ντι πράσινη. 5.1.4. 


Διηθούμε με ηθμό διαχωρισμού φάσεων (3.3) κάθε οργανική φάση. 

5.1.5. 

Εξατμίζουμε μέχρι ξηρού σε ρεύμα αζώτου (2.3). 


Επαναδιαλύουμε με 0,5 ιηΐ τετραχλωράνθρακα (2.4). Αποθέτουμε αμέσως αυτό το ' 0 

διάλυμα όπως υποδεικνύεται στο 4.2.1. 

διαχωρισμός και ανίχνευση 

Αποθέτουμε αμέσως πάνω στην πλάκα από βίΐΐοβ *ε1 (2.7) 50 μΐ από το διάλυμα σε 
τετραχλωράνθρακα που πάρθηκε στο 4.1.6. 5.2. 

Επεξεργαζόμαστε ταυτόχρονα, όπως υποδεικνύεται στο 4.1, 10 μΐ πρότυπου διαλύματος 

(2.6) και αποθέτουμε πάνω στην Ιδια πλάκα 50 μΐ από τα διαλύματα που πάρθηκαν 5.2.1. 

(4.1.6) . 


Τοποθετείται η κλάκα μέσα στο διαλυτή (Ζ.5) και αναχτυσεται ^ 

εμφανίζονται με μορφή έγχρωμων κηλίδων των οκοίων ο χωματισμός «ναι σταθερός υκό την κροΟκόθβση οτι 
θα καλυφθεί η κλάκα αμέσως μετά την εξάτμιση του διαλύτη. 


Σε ενδεικτικές τιμές τα Κί που λαμδάνονται είναι: 



ΚΙ 

Χίίμα 

Τ1ϋοιηέΓ5Αΐ 

0,33 

πορτοκαλί 

Χλωριούχος ανθυλοϋδράργυρος 

0,29 

πορτοκαλί 

Χλωριούχος μεθυλοϋδράργυρος 

0,29 

πορτοκαλί 

Φαινυλικός υδράργυρος και άλατά του 

0,21 

πορτοκαλί 

Χλωρωύχος υδράργυρος 

0,10 

πορτοκαλί 

Οξεικός υδράργυρος 

0,10 

πορτοκαλί 

ΔιΘιζρνη 

0,09 

ροζ 


Έχειτα α*6 ψ«ξη. προσθέτουμε 10 ηΐ 3»ι*ο6 οξέος (3.2) και εχανατοκοθίΐοίνε 30 
λκκτώ σε υδατόλουτρο στους 55 °0. 

Τοποθετούμε τη φιάλη <χ χαγύλουτρο και κροσθέτουμε με προσοχή 20 αιΐ νερού (3.3). 

Προσθέσουμε ποσύτητες χβν 2 η! απύ ένα διάλυμα υπερμαγγανικού καλίο» (3.4) μέχρις 
6τοο χο σύνολο παραμεΐνει χρβματισμένο. Επανατοποθετούμε για 15 λεπτή σιο οδατύ- 
λοοτρο σιοος 55 °0. 

Προσθέτουμε 4 π>1 υπερθεακού καλίοο (3.6) και συνεχίζουμε τη θέρμανση στο οδατάλοο- 
τρο στους 55 °0 επί 30 λεπτά. 

Ψύχουμε και μεταφέρουμε το περιεχόμενο της φιάλης σε ογκομετρική φιάλη των 100 «ρ|. 
Πλένουμε με 5 ωΐ υδροχλωρικής υδροξυλαμίνης (3.5), κατόπιν 4 φορές με 10 α,Ι νερού (33). Το διάλυμα πρέπει 
να είναι πλήρως αποχρωματισμένο. Συμπληρούμε μέχρι της χαραγής με νερό (3.3). 


Παραλαμβάνουμε 10 ωΙ ακό το διάλυμα (5.1.6) στον υάλινο υποδοχέα που χρησιμεύει για προσδιορισμό του 
υδραργύρου με τη μέθοδο του ψυχρού ατμού (4.2). Λραιούμβ με 100 πιΐ ν«ρό (3.3), κατόπιν με 5 ιηΐ θειϊκού οξέος 
(3.2) και 5 η\ χλωόιούχου διοθενούς κασσίτερου (3.7). Αναμειγνύουμε μετά από κάθε προσθήκη. Περιμένουμε 
30 δευτερόλεπτα- Τα ιόντα Η** 4 ανάγονται σε μεταλλικό υδράργυρο. Πραγματοποιούμε τη μέτρηση. Εστω η 
ο αριθμός που σημειώθηκε. 


Τοποθετούμε υαλοβάμβακα εμποτισμένο σε χλωριούχο παλλάδιο (3.9) μεταξύ του δοχείου ["V 

κυψελίδας μέτρησης του οργάνου (4.2). Επαναλαμβάνεται η εργασία που αναφέρεται σωση|ΐειο ι.£· 


ΥΠΟΛΟΓΙΣΜΟΣ 


Η «ρακοκύτη» τον «εΐγματος. «««σμίνη « ι*»«υρο «1 το* .κατά κατά μάζα, «ολοΛε<«. μ· "1 
βοήθεια του τύπου: 


η 


% Η « = η, 


όπου: 

η: η ποσότητα του υδράργυρου σε που διαβάστηκε πάνω στο όργανο, 
οι: η μάζα σε ιη| του δείγματος 


7. ΠΑΡΑΤΗΡΗΣΕΙΣ 


Β. ΠΡΟΣΔΙΟΡΙΣΜΟΣ 


Για να βελτιωθεί η ανοργανοποίηση μπορεί να χρειάζεται να προβσύμε προκαταβολικά σε 
μια διάλυση του δείγματος. 


1. ΟΡΙΣΜΟΣ 

Η περιεκτικότητα του δείγματος σε οργανούδραργυρικές ενώσεις, προσδιορισμένη με αυτή 
τη μέθοδο εκφράζεται σε υδράργυρο επί τοις εκατό κατά μάζα (τη/πι). 


Σε περίπτωση που υποπτευόμαστε προσρόφηση του υδραργύρου στο υπόστρωμα θα ήταν απαραίτητο να κρο- 
βούμε σε έναν προσδιορισμό με προσθήκη προτύπου. 


2. ΑΡΧΗ 

Η μέθοδος συνίσταται στον προσδιορισμό του ολικού υδραργύρου. Είναι λοιπόν απαραίτητο να έχουμε από 
πριν διαπιστώσει την απουσία ανόργανων ενώσεων υδραργύρου και τακτοποιήσει την οργανο0δραργυρικη«^ 
σία που περιέχεται μέσα στο δείγμα. Έπειτα από υγρή ανοργανοποίηση, ο υδράργυρος που ελειΛερωθηκε 
προσδιορίζεται με ατομική απορρόφηση χωρίς φλόγα 

3. ΑΝΤΙΔΡΑΣΤΗΡΙΑ 

Όλα τα αντιδραστήρια πρέπει να είναι αναλυτικής καθαρότητας. 

3.1. Πυκνό νιτρικό οξύ (ά“ - 1,41). 

3.2. Πυκνό θειικό οξύ (ά” - 1,84). 

3.3. Νερό δισαποσταγμένο. 

3.4. Υπερμαγγανικό κάλιο: διάλυμα 7 Η (ιη/ν). 

3.5. Υδροχλωρική υδροξυλαμίνη: διάλυμα 1,5 % (ιη/ν). 

3.6. Υπερθειικό κάλιο: διάλυμα 5 % (ιη/ν). 

3.7. Χλωριούχος δισθενής κασσίτερος: διάλυμα 10 % (ιη/ν). 

3.8. Πυκνό υδροχλωρικό οξύ (<Ι“ - 1,18). 

3.9. Υαλοβάμβακα εμποτισμένο με χλωριούχο παλλάδιο (1%ιη/πι). 

4. ΕΞΟΠΛΙΣΜΟΣ 

4.1. Συνήθης εξοπλισμός εργαστηρίου. 

4.2. Συσκευή για προσδιορισμό του υδράργυρου με ατομική απορρόφηση χωρίς φλόγα (τεχνική 
ψυχρού ατμού) και τα απαραίτητα υάλινα σκεύη. Ελάχιστο μήκος κυψελίδας μέτρησης 10 αη. 

5. ΔΙΑΔΙΚΑΣΙΑ 

Λαμβάνονται όλες οι κατάλληλες προφυλάξεις για τον προσδιορισμό ιχνών υδραργύρου. 

5.1. 

5.1.1. Ζυγίζουμε ακριβώς 150 ιη* (κη> περίπου δείγματος. Προστίθενται 10 ιηΐ νιτρικού οξέος 

(3.1) και αφήνουμε να χωνευτούν επί 3 ώρες στο υδατόλουτρο στους 55 °€ σε ερμητικά 
κλεισμένη φιάλη αναδεύοντας τακτικά. Πραγματοποιούμε παράλληλα ένα λευκό προσδιορι¬ 
σμό. 


8. ΕΠΑΝΑΛΗΨΙΜΟΤΗΤΑ (*) 

Για περιεκτικότητες σε υδράργυρο 0,007 %, η διαφορά μεταξύ των αποτελεσμάτων δύο 
παράλληλων προσδιορισμών πραγματοποιημένων πάνω στο ίδιο δείγμα δεν πρέπει να 
* υπερβαίνει το 0,00035 %. 


XXII. ΠΡΟΣΔΙΟΡΙΣΜΟΣ ΤΩΝ ΘΕΙΟΥΧΩΝ ΑΛΑΤΩΝ ΤΩΝ ΑΛΚΑΛΙΩΝ ΚΑΙ ΑΛΚΑΛΙΚΩΝ ΓΛΙΩΝ 


1. ΑΝΤΙΚΕΙΜΕΝΟ ΚΑΙ ΠΕΔΙΟ ΕΦΑΡΜΟΓΗΣ 

Η μέθοδος περιγράφει τον προσδιορισμό των θειούχων στα καλλυντικά. 

Η παρουσία θειολών ή άλλων αναγωγικών ουσιών (περιλαμβανομένων των θε ιωδών) δεν 
δημιουργεί παρεμβολές στον προσδιορισμό. 

2. ΟΡΙΣΜΟΣ 

Η περιεκτικότητα του δείγματος σε Θειούχα προσδιοριζρμένη σύμφωνα με αυτή τη μέθοδο, εκφράζεται σε θείο 
επί τοις εκατό κατά μάζα 


3. ΑΡΧΗ 

Με οζίνιση σχηματίζεται υδρόθειο που παρασύρεται από ρεύμα αζώτου, και κατόπιν δεσμεύεται με μορφή 
* θειούχου καδμίου. Το τελευταίο, έπειτα από διήθηση και έκπλυση, προσδιορίζεται ιωδιομετρικά. 

4. ΑΝΤΙΔΡΑΣΤΗΡΙΑ 

Όλα τα αντιδραστήρια πρέπει να είναι αναλυτικής καθαρότητας. 

4.1. Πυκνό υδροχλωρικό οξύ (<1“ - 1,19). 

4.2. Τιτλοδοτημένο διάλυμα θειοδειικού νατρίου 0,1 Ν. 

4.3. Διάλυμα ιωδίου 0,1 Ν. 


4.4. Θειούχο νάτριο. 


4.5. Οζεικό κάδμιο. 


4.6. Πυκνή αμμωνία (ά“ " 0,90). 


4.7. Αμμωναακό διάλυμα οξεικού καδμίου: διαλύονται 10 8 οξεικσύ καδμίου (4.5) σε 50 π»Ι 

περίπου νερού, προστίθεται η αμμωνία (4.6) μέχρις επαναδιαλύσεως του ιζήματος (περίπου 
20 πΙ) και συμπληροόμε στα 100 γπΙ με νερό. 


0) Κατά το πρότυπο 180 5725. 
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4.8. 

Αζωτο. 

2 

ΑΡΧΗ 

4.9. 

Διάλυμα αμμωνίας Μ. 


0 ποιοτικός προσδιορισμός γίνεται με χρωματογραφία λεπτής στιβάδας σε πλάκα ϊίΐίεββεί με φθορίζοντα δεί¬ 
κτη. Η ελεύθερη πρωτοταγής αμινομάδα ανιχνεύεται σε σχηματισμό ενός διαζοχρώματος στην πλάκα. 


3 


5. ΕΞΟΠΛΙΣΜΟΣ 

5.1. Συνήθης εξοπλισμός εργαστηρίου. 

5.2. Σφαιρική φιάλη των 100 πιΐ με τυποποιημένη διάταξη τριών λαιμών με εσμύρισμα. 

5.3. Δύο κωνικές φιάλες των 150 γπΙ με εσμυρισμένους λαιμούς εφοδιασμένες με διάταξη κου 

- περιλαμβάνει ένα εμ βυθιζόμενο σωλήνα εισόδου και ένα πλευρικό σωλήνα εξόδου του διαβιβαζομένου αερίου. 


3 I 
3 2. 


34 

■3 5. 


5.4. Χωνί με μακρύ μίσχο. 

6. ΔΙΑΔΙΚΑΣΙΑ 

6.1. Απελευθξοωσ η των θειούχων 

6.1.1.. Εκλέγουμε μια συσκευασία που δεν έχει ανοιχτεί Ζυγίζουμε επακριβώς μέσα στη φιάλη 

(5.2) μια ποσότητα προϊόντος που να αντιστοιχεί το πολύ σε 30 ιη$ θειούχων ιόντων. 
Εισάγουμε 60 ιη! νερού και δύο σταγόνες υγρού αντιαφριστικού. 


4.1 
42 

4.3 

-5. 

5.1 


6 . 1 . 2 . 

6.13. 


6.1.4. 


Σε καθεμιά από τις κωνικές φιάλες (5.3) εισάγουμε 50 τη! από το διάλυμα (4.7). 


ριάλη (5.2) αία χοάνη, τον εμβυθιξό] 
διαβιβαζομένου αερίου (5.3). Συνδέουμε με τη βοήθεια σωλί 


ιμενο σωλήνα εισόδου και το σωλήνα εξόδου του 
.ήνα από ΡΥΟ το σωλήνα εξόδου με τις δύο κωνικές 


Προσαρμόζουμε στη φιάλη 
διαβιβαζομένου αερίου (5.3). 
φιάλες τοποθετημένες εν σειρά (5.3). 

ΣψεΙακτη: 

Ελέγχουμε τη στεγανότητα της συνδεσμολογίας κατά τον ακόλουθο τρόπο: με τις συνθή¬ 
κες του πειράματος αντικαθιστούμε τ(Γπροϊόν προσδιορισμού με 10 ιηΐ ενός διαλύματος 
θειούχων, παρασκευασμένο από 4.4 και που περιέχει X πΐ£ θειούχου (προσδιορισμένου 
ιωθιομετρικά). Έστω Υ ο αριθμός των οιμ θειούχου που βρέθηκε στο τέλος 
διαδικασίας. Η διαφορά μεταξύ αυτών ” 

μεγαλύτερη από 3 %. 


- η . . .της 

> των δύο ποσοτήτων X και Υ δεν πρέπει να είναι 


Διαβιβάζουμε το άζωτο (4.8) με μια παροχή δύο φυσαλλίδων το δευτερόλεπτο επί 15 
λεπτά για να εκδιώξουμε τον αέρα που περιέχεται στη φιάλη (5.2). 


6.1.5. Θερμαίνουμε τη φιάλη στους 85 °€ ± 5 °0. 

6.1.6. Σταματάμε την παροχή αζώτου και χύνουμε στάγδην 40 ιηΐ υδροχλωρικού οξέος (4.1). 

6.1.7. Αποκαθιστούμε το ρεύμα αζώτου (4.8) όταν ολόκληρη σχεδόν η ποσότητα του , 

μεταφερθεί, αφήνοντας μέσα στη χοάνη έναν ελάχιστο υγρό δακτύλιο για να αποφευχθούν απώλειες 


53 
5.3.1 
5.3 2 


Σταματάμε τη θέρμανση έπειτα από 30 λεπτά και αφήνουμε να ψυχθεί η φιάλη (5.2) 
συνεχίζοντας τη διαβίβαση του ρεύματος αζώτου (4.8) τουλάχιστον επί 1 ώρα και 30 λεπτά. 


6.2. Τΐΐλβ&ότηαΐ 

6 2.1 Διηθούμε το θειούχο κάδμιο στο χωνί με το μακρύ μίσχο (5.4). 

6.2.2; Ξεπλένουμε τις κωνικές φιάλες (5.3) πρώτα με ένα διάλυμα αμμωνίας Μ (4.9) και το 

φέρουμε επί του ηθμού, ξεπλένουμε κατόπιν με νερό και χρησιμοποιούμε αυτό το νερό για 
να πλύνουμε το Ιζημα που κατακρατήθηκε πάνω στον ηθμό. 

63.3. Ολοκληρώνουμε το πλύσιμο του ιζήματος με 100 ιη| νερού. 

6.2.4. Τοποθετούμε τον χάρτινο ηθμό μέσα στην πρώτη κωνική φιάλη που κατακράτησε το 
Ιζημα. Προσθέτουμε 25 πιΐ από το διάλυμα ιωδίου 0,1 Ν (4.3), περίπου 20 ιηΐ 
υδροχλωρικού οξέος (4.1) και 50 τπΐ νερού. 

6.2.5. Προσδιορίζουμε την περίσσεια ιωδίου με το χιτλοδοτημένο διάλυμα θειοθειικού νατρίου 
0,1 Ν (4.2). Έστω π 3 ο αριθμός των τπΐ που καταναλώθηκαν. 


42 
4 3. 


ΥΠΟΛΟΓΙΣΜΟΣ 

Η περιεκτικότητα του δείγματος εκφρασμένη σε θείο επί τοις εκατό κατά μάζα, υπολογίζεται με τη βοήθεια του 
τύπου που ακολουθεί- 


% 5 (πι/ιπ) 


= (?Ι_Χ· -η»Χι)·32 


όπου: 

η,'αριθμός ιυΐ του τιτλοδοτημένου διαλύματος ιωδίου που καταναλώθηκαν (4 3), 

Χι: τίτλος αυτού του διαλύματος 

ηχ: αριθμός πιΐ του τιτλοδοτημένου διαλύματος θειοθειικού νατρίου (4.2), 

Χχ: τίτλος αυτού του διαλύματος 

πν. μάζα του δείγματος (6.1.1) εκφρασμένη σέ |. 


ΕΠΑΝΑΛΗΨΙΜΟΤΗΤΛ (’) 

Για περιεκτικότητα σε Θειούχα της τάξης του 2* (πν'Γπ) η διαφορά μεταξύ των αποτελεσμάτων δύο παράλληλων 
προσδιορισμών πραγματοποιημένων στο ίδιο δείγμα δεν πρέπει να υπερβαίνει το 0,2% 


[ί/Μ&τ-ΗΛ 


*>/// ΠΟΙΟΤΙΚΟΣ ΚΑΙ ΠΟΣΟΤΙΚΟΣ ΠΡΟΣΔΙΟΡΣΜΟΙ ΤΟΥ 1 4-ΑΜΙΝΟΒΕΝΖΟΪΚΟΥ) ΓΛΥΚΕΡΙΝΕΣΤΕΡΑ 
Α ΠΟΙΟΤΙΚΟΣ ΠΡΟΣΔΙΟΡΙΣΜΟΙ 


I ΑΝΤΙΚΕΙΜΕΝΟ ΚΑΙ ΠΕΔΙΟ ΕΦΑΡΜΟΓΗΣ 

Η μέθοδος αυτή μπορεί να εφαρμοσθεί για τον ποιοτικό προσδιορισμό του Ι-<4 αμινοίενζοικου) γλυκερινεσο 
ρα ή 4-αμινο6ενζοΐκού α-μονογλυκερί’χσιέρα Μπορεί, επίσης να πιστοποιηθεί η ύπαρξη του 4-αμινοβΓνζυ. 
<θύ αιθυλίου (βενζοκα'νη ΙΝΝ; που μη ριι να σΐ 'ίπΛρχει σαν πρόσμειξη. 


ΑΝΤΙΔΡΑΣΤΗΡΙΑ 

Όλα τα αντιδραστήρια πρέπει να είναι αναλυτικού βαθμού καθαρότητας 

Διαλύτης κυκλοεξάνιο-ισοπροπανόλη-σταθεροποιημένο 5 ιχλωρο μεθάνιο 48-64-9 (ν'ν/ν) 

Διαλύτης αναπτύξεως: πετρελαϊκός αιθέρας (40-60°Ο·βενζόλιο-ακετόνη-διάλυμα ΝΗ 3 (τουλάχιστον 25% ΝΗ 3 ): 
35-35-35-1 (ν/ν/ν/ν). 

Διαλύτης εμφανίσεως α) 1,0 £ νηρώδες νάτριο σε 100 γπΙ Η01 ι Μ, που παρασκευάζεται τη στιγμή της χρησι¬ 
μοποίησης 

6) 0,2 $ ναφθόλη -2 σε 100 ηΙ ΚΟΗ I Μ 

Πρότυπα διαλύματα 4-αμινοδενζοΐκός α-μονογλυκερινεστέρας 0,050 £ σε 100 γπΙ διαλύτη 3 I. 4-αμινοβενζοικό 
αιθύλιο 0,050 £ σε 100 γπΙ διαλύτη 3 1 

Πλάκες κιΙκηβπΙ 60 Ρ254, πάχους 0,25 πυη διαστάσεων 20 χ 20 εαι 


ΕΞΟΠΛΙΣΜΟΣ 

Συνήθης εξοπλισμός για χρωματογραφία λεπτής στιβάδας 
Δονητής υπερήχων 

Φίλτρο πιιΙΙιροιτ ΡΗ 0.5 μιπ η ισοδύναμο 

ΔΙΑΔΙΚΑΣΙΑ 
Παρασκευή δείγματος 

Ζυγίζονται ί.ί £ του προς ανάλυση προϊόντος σε ογκομετρική φιάλη των 10 γπΙ μι. εσμυμιαιιΓνο πώμα κα, συμ 
πληρώνεται μέχρι τη χαραγή με τυ διαλυτή 3 1 Πωματίζεται η φιάλη και αφήνεται ι.πι μια ωρα σε θερμοκρα¬ 
σία περιβάλλοντος σε δονητή υπέρηχων (4 2.) Διηθείται από φίλτρο επι.Ιιρο-ρ <4 3 ι και το διήθημα χρησιμοποι¬ 
είται για τη χρωματογραφία 

Χρωματογραφία λεπτής στιβάδας 

Τοποθετούνται 10 μΐ διηθήματος (5 I) και 10 μΐ από καθένα των προτύπων διαλυμάτων (3 4) στην π/.ακπ (3 5: 

Αναπτύσσεται το χρωματογράφημα μέχρι ύψος 15 επί σε θάλαμο κεκορεσμένο οι ίηα/.υτ-> (3 2ι Ξ”ραίνιται η 
πλάκα σε θερμοκρασία περιβάλλοντος 

Εμφάνιση 

Η πλάκα παρατηρείται σε υπεριώδες φως στα 254 ητη 
Η τελείως ξηρή πλάκα ψεκάζεται με το διάλυμα 3 3 στοιχείο α) 

Αφήνεται να ξηρανθεί σε θερμοκρασία περιβάλλοντος επί ένα λεπτό και αμέσως ψεκάζεται με διάλυμα 3 3 
στοιχείο 6) 

Η πλάκα ξηραίνεται σε κλίβανο στους 60 Οι κηλίδες εμφανίζονται πορτοκαλοχρωμες μι τις ακόλουθες 
τ.αες ΚΙ 4-αμινοβενζοικός α>υ ντε»/υκερινεστίρα: 0.07 4-αμινοβενζοικό αιθύλιο 0.55 


Β. ΠΟΣΟΤΙΚΟΣ ΠΡΟΣΔΙΟΡΙΣΜΟΣ 
ΑΝΤΙΚΕΙΜΕΝΟ ΚΜ ΠΕΔΙΟ ΕΦΑΡΜΟΓΗΣ 

Η μέθοδος αυτή περιγράφει τον προσδιορισμό του 4-αμινοβενζοϊκού α-μονογλυκερινεστέρα. Με την ίδια μέ¬ 
θοδο είναι δυνατό να προσδιοριστεί και το 4-αμινοβενζοϊκό αιθύλιο. Προσδιορίζεται κατ ανώτατο όριο 5 % 
(γπ/γπ) 4-αμινοβενζοϊκου α-μονογλυκερινεστέρα και 1 % (τη/τη) 4-αμινοβενζοϊκού αιθυλίου. 


ΟΡΙΣΜΟΙ 

Η περιεκτικότητα του 4-αμινοβενζοικού α-μονογλυκερινεστερα και του 4·αμινο6ινζο\κου αιθυλίου που προσ¬ 
διορίζεται με τη μέθοδο αυτή εκφράζεται επί τοις εκατό κατά μάζα (% πι/τη). 

ΑΡΧΗ 

Το προς ανάλυσή προϊόν διασ-.ι Ιρεται σε μεθανόλη και μετά κ-ιτάλληλη επεξεργασία του γίνεται ο προσδιορι¬ 
σμός με υγρή χρωματογραφία υψηλης πιέσεως (ΗΡΙΧ) 


ΑΝΤΙΔΡΑΣΤΗΡΙΑ 


Ολα τα αντιδραστήρια πρέπει να είναι αναλυτικού βαθμού καθαρότητας και κατάλληλα για ΗΡ1Χ 
Μεθανόλη 

Δισοξινο-ορθοφωσφορικό κάλιο: ΚΗ 2 Ρ0 4 . 

Οξ.κός ψευδάργυρος Ζη (ΟΗίΟΟΟ)* 2Η;0 
0·ι,6 οξ, . I Μ 
Σιβηροκυανιούχυ κάλιο Κ^Ρ^ΟΝ)*) 3Η ; 0 
4-υ6ρο£υβενξο'ικό αιθύλιο 
4-αμινοβενζοικός α-μονογλυκερινεστερας 
4-αμινοβεν'σικΟ αιθύλιο ιβευζυκαίνη) 

Ρυθμιστικό διάλυμα φωσφορικών (0,02 Μ): 2,72 £ δισόξινο-ορθο-φωσφορικοϋ καλιού (4.2) διαλύονται σε ένα 

Μΐρτ νι ρυυ 


Διαλυτής ι καύσεως ρυθμιστικό ο.αλι μα φωοφυ,-ικο-ν ·4 9;-μι3ανό,·.ι (4 |) 61 39 (.'*( 

Η σύνθεση της Κινητής «ρύσης μ πόρε· να αλλαξεε με οκοπο νιι ι π,τιυχθι ι βαθμό, οιαχωριομιιυ Κ ισιΐς η γα- 
κυτι ρος του 4,5 

κ „ , ιί Η ■ - - τΙ Κ 
“ 1 ’Λ', + Ψ, 

όηοι 


Κ, Κ, και Κ, - χρόνοι κατακρατά ως τκ- για τι, Λυυ κορ'ψίς 

ν ι και = το εύρος των αντίστοιχων κορυφών του οε. /μαιυς στο κ . συ τ,.ι - Ψ οος > κφρασμενο σε παι 
ά - η ταχύτητα του χαρτιού σε Γητπ/σΐιη 

Φυλασσόμενο διάλυμά 4-αμ.νυβενζοικού α-μονογευκερινεστύρα ζυνίζονται επακριβώς 40 η£ περίπου 4-αμινυ 
βενζοικού α-αονογλυκερινεστέρη και φέρονται σε ογκομετρική φιάλη των 100 τηΐ Διαλύονται οι 40 ηΙ μί Γ-ηι 
νόλη; (4 ΐ) συμπληρώνεται η φιάλη μέχρι τη χαραγή με ίο ρυθμιστικό όιά/.υμα ι49| κα α» ι,ΐι/νυιιιη 

Φυλασσόμενα διάλυμα 4-αμινοβενζοικου αιθυλίου ζυγίζονται ιπακρ-βωι» 40 ->£ περη ··. 4-ημινοβι νζικκιη 
αιθυλίου και φέρονται σε ογκομετρική φιάλη των 100 γπΙ Διαλύονται σε 40 σιΐ μεθανινες <4 ι ’ κα 1 συμπ^ηρω- 
νετα. η ψΛλη μέχρ. τη χαραγή μ: το ριθμιστικό δ;4>.υμα (4 9ΐ κα αναμειγνύεται 

Διάλυμα εσωτερικού προτύπου Ζυνιζον»<ιι ιπακριβ.·^ 5(' ηι^ περίπου 4-υδροξυβι νθιικ» ι αιθυ>.ου (4 6) κα, 
όιαλυονι,ιι σε 40 τη| με·1ανολΓκ;4 Τι. ? ■■■'. .οι μτιγνιζ' τα> σι ογκομ-τρικτ, φιά/-»ων 0·’ γπ'. σ« μπ/ηρε»νι 
ται η φπ>η μέχρι τη χαραγή με το μιΛο-τιικο διάλυμα (4 4. και ανομι ,ν ·· - Τ π ; 

Πρότυπα οιολύματα Παρασκευάζονται τίσσερα πρότυπα Οκί/λ μαία (. α ε-ιαλι Πι ,υς στο δια/.υτη εκλουτευ- 
(4 ,0). συμιρωνα αε τον πιο κάτω -·νακα 


■>-υμΐνοβ[νύοικ-ες 
: μσνο'/υκι ;ΛΠτιμ'ι; 


- 1 - 




ι ομε, δ'νονται ενόεικ-,κ< 
Τα ,.όΊ> μ«τα αυτα μ,\ 


κα αντ,στοιχουν στις ακρ 6ε ς μ^Ιι; των · 
,κ-υ. ν.ι /ηφθειν ^ι διΐφορι.τ·κό υοπο 


I 1 ) ΚαΛ το ινότυιιο 150 5725. 
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4 I ς Διάλυμα 0««ζ I 26.5 £ σίδηρο κνανιούχου καλιού (4 5) διαλύονται σι απεσταγμένο νερό και σι-απ/ηιν»· μ 
ο όγκο; στα 250 πιΙ 

4 16 Διάλυμα Οαγκζ II 54,9 £ οξικού ψευδαργύρου (4 3) και 7,5 πιΐ οξικού οξέος (4 4) διαλύονται σε «ιΐ» μι 
κληρώνεται ο όγκος στα 250 «ηΙ 

4 17 ΙιεΗκκοτδ Κ-18 ή ισοδύναμο των 5 μιπ 


5 ΕΞΟΠΛΙΣΜΟΣ 

5 I Συνήθης εργαστηριακός εξοπλισμός. 

5 2 Συσκευή υγρής χρωματογραφίας υψηλής πιέσεως μι ανιχνευτή υπεριώδους ακτινοβολίας μεταβλητού μήκους 

κύματος και θερμοστάστη ρυθμισμένο στους 45*0 

5 3 Στήλη από ανοξείδωτο χάλυβα 

μήκος 250 πιπι. 

εσωτερική διάμετρος 4.6 πιπι. 

υλικό πληρωσεως Ικ&ΓΟίοΛ ΚΡ -18 (417). 

54. Λουτρό υπερήχων 

6 ΔΙΑΔΙΚΑΣΙΑ 

6 I Προετοιμασία δείγματος 

6 I 1 Περίπου I £ δείγματος ζυγίζεται επακριβώς σε ποτήρι των 100 τη! και προσθέτονται 10 αιΙ μεθανόλης (4 I) 

6 I 2 Τοποθετείται το ποτήρι σε λουτρό υπερήχων (5.4) επί 20 λεπτά προς σχηματισμό εναιωρήματος. Γο εναιώρημα 
που επιτυγχάνεται μ' αυτό τον τρόπο μεταφέρεται ποσοτικά σε ογκομετρική φιάλη των 100 σιΙ με τη βοήθεια 
75 ιπΙ διαλύτη εκλοΰσεως (4.10). Προσθέτονται διαδοχικά I πιΙ διαλύματος 0 «γκζ I (4.15) και 1 πιΙ διαλύματος 
Ολγγρζ Η (4 16) και αναμειγνύεται μετά από κάθε προσθήκη Συμπληρώνεται η φιάλη μέχρι τη χαραγή με δια 
λύτη εκλοΰσεως (4 10). αναμειγνύεται πάλι και διηθείται από χάρτινο πτυχωτό ηθμό 

6 13 3 σι! του διηθήματος 6 1 2 και 5 πιΙ του διαλύματος εσωτερικού προτύπου (4)3) φέρονται σε σιφώνιο σε ογκο¬ 

μετρική φιάλη των 50 η»1. συμπληρώνεται μέχρι τη χαραγή με διαλύτη εκλοΰσεως (4.10). αναμειγνύεται Το 
διάλυμα αυτό χρησιμοποιείται για τη χρωματογραφική ανάλυση που περιγράφεται στην παράγραφο 6 2 

6.2. Χρωματογραφία 

6.2 I. Ρυθμίζεται η ταχύτητα ροής της κινητικής φάσης (4.10) στα 1,2 ιηΐ/πυη και τοποθετείται η στήλη σε θερμοκρα¬ 
σία 45 "Ο 

6.2 2. Τοποθετείται ο ανιχνευτής (5.2) στα 274 ηιη 

6.2.3. Με μικροσύριγγα ενίενται 20 μΐ του διαλύματος (6.1.3) στο χρωματογράφο και μετράται το εμβαδόν των κορυ¬ 
φών 

6.3. Καμπύλη αναφοράς 

6.3.1 Ενίενταί 20 μΙ από καθένα από τα πρότυπα διαλύματα (4 14) και μετράται το εμβαδόν των κορυφών 

6 3 2 Για κάθε συγκέντρωση υπολογίζεται η σχέση μεταξύ των εμβαδών των κορυφών του 4-αμινοβενζοΐκού α-μονο- 
γλυκερινεστέρα και εκείνων του εσωτερικού προτύπου Οι σχέσεις αυτές σημειώνονται στον άξονα των Υ και 
οι σχέσεις των αντιστοίχων μαζών στον άξονα των X 

6 3 3 Γίνεται το ίδιο και για το 4-αμινοβενζοίκό αιθύλιο 


7 ΥΠΟΛΟΓΙΣΜΟΙ 

7 I Από την καμπύλη αναφοράς 6.3 ευρίσκεται η σχέση των μαζών (Κρ„ Κρι) που αντιστοιχεί στη σχέση των 

εμβαδών των κορυφών που υπολογίστηκαν στο 6 2.3, 


4 4 Πρότυπο διάλυμα χλωροβουτανόλης: 0,025 £ σε 100 γπΙ αιθανόλη (4.3) (ηι/ν). 

4 5 Πρότυπο διάλυμα 2,2.2-τριχλωροαιθανόλης 0,004 £ σε 100 γγΙ αιθανόλη (4 3) (ιπ/ν) 

5 ΕΞΟΠΛΙΣΜΟΣ 

5 I Συνήθης εργαστηριακός εξοπλισμός. 

52. Συσκευή αερίου χρωματογραφίας με ανιχνευτή ηλεκτρονίων 63 Νι 

6 ΔΙΑΔΙΚΑΣΙΑ 

6 1 Προετοιμασία του δείγματος 

0,1 έως 0.3 £ δείγματος ζυγίζονται με ακρίβεια και φέρονται σε ογκομετρική φιάλη των 100 γπΙ Διη/υυνται σι 
αιθανόλη (4 3). προστίθεται 1 αιΙ του διαλύματος εοωτιρικού προτύπου (4.5) και συμπληρώνεται ο υγκος μέχρι 

τη χαραγή μ* αιθανόλη (4.3). 

6 2 Συνθήκες της αερίου χρωματογραφίας 

6 2 1 Ο. συνθήκες εργασίας πρέπει να είναι τέτοιες ώστε ο βαθμός διαχωρισμού Κ της στήλης να είναι ίσος ή μεγα- 
>ι·τι.ρ«>ς τον 1,5 


όπου 

Κ|. Κι - οι χρόνοι κατακρατήσεως σε ηυη για 2 συνεχόμενες κορυφές 

V,, 9(λ - το εύρος των αντιστοίχων κορυφών στο μέσο του ύψους εκφρασμένο σε πύο 

ά' · η ταχύτητα του χαρτιού σε πυη/πυη 

622 Το αποτέλεσμα αυτό λαμβάνεται υπό τις ακόλιη θες συνθηκε, εργασίας 


Σσμη 

I 

II 

Υλικό 

γυαλί 

ανοξείδωτος χηλυβας 

Μήκος 

1.80 ιτ» 

3 τη 

Εσωτερκή διάμετρος 

3 ΓΠΓΤ1 

3 γπιτι 

Υλικό πληρώσεως 

10% ογ6ο«·χ 20 Μ ΤΡΛ ιπί 0«- 
εδτοαι 0 80-100 η«1ι 

5% Ον 17 επί εΚτοΓηοίΟΓδ νΛ9Ρ 
ΟΜ05 80 έως 100 ιη«$Η 

Προετοιμασία 

Θερμοκρασίες 

2 έως 3 ημέρες στους 190 0 Ο 

“ 

— σημείο εγχύσεως 

200*0 

150*0 

— στήλη 

150*0 

100*0 

— ανιχνευτής 

200*0 

150*0 

Φέρον αέριο 

άζωτο 

αργό-μεθάνιο (95/5 ν/νΐ 

Ταχύτητα ροής 

35 τμΙ/ιπιπ 

32 πι!/πίιπ 


625. Καμπύλη αναφοράς 

Σε πέντε ογκομετρικές φιάλες των 100 ιηΙ φέρεται 1 ηιΙ διαλύματος εσωτερικού προτύπου (4.5) και 0,20. 0,30. 
0,40, 0,50 και 0,60 ιηΙ του διαλύματος 4 4 αντίστοιχα, συμπληρώνονται οι φιάλες μέχρι τη χαραγή με αιθανόλη 
(4.3) και αναμιγνύονταν 

Εγχύεται 1 μΐ από το καθένα από τα πιο πάνω διαλύματα στο χρωματογράφο με τις συνθήκες εργασίας που 
περιγράφονται στο σημείο 6.2.2 και χαράσσεται η καμπύλη αναφοράς τοποθετώντας στον άξονα των X τη 
σχέση των μαζών χλωροβουτανόλης/2,2,2-τριχλωροαιθανόλης και στον άξονα των ψ τη σχέση των αντιστοί¬ 
χων εμβαδών των κορυφών. 

Εγχύεται 1 μΙ από το διάλυμα που έχει ληφθεί στο σημείο 6 I και τηρούνται οι συνθήκες που περιγράφονται 
στο σημείο 6 2 2 


όπου 

Κρ, ■ μάζα 4-αμινυβενζοικού α-μηνογλυκερινεστερα/μάζα 4-υδροξυβενζιΐικού αιθυλίου 
Κρ: - μ«ζα 4-αμινοβενζοικού αιθυλίου/μαζα 4-υδροξυδινζοΐκιη. αιθυλίου. 

Από την ευρεθείαα σχέση των μαζών υπολογίζεται η εκατοστιαία περιεκτικότητα (V* τπ/ηη) του 4-αμινοβενζοΙ- 
κού α-μονογλυκερινεστέρα και του 4-αμινοβενζοικού αιθυλίου με τους παρακάτω τύπυυς 

£ % (ιη/πι) 4-αμινοβενζοικός α-μονυγλυκερινεστέρας “ ^Ρ> Χ 
£°ό (ίτ/τη) 4-αμινυβενζυικό αιθύλιο ” χ 


7 

7 I 


ΥΠΟΛΟΓΙΣΜΟΙ 


Από την καμπύλη αναφοράς (6 3) υπολογίζεται η ποσότητα ». που εκφράζεται σε μ£ χλωροβουτανόλης στο 
διάλυμα 6 1 


Η περιεκτικότητα της χλωροβουτανόλης στο δείγμα % τπ/γπ υπολογίζεται σύμφωνα με τον τύπο: 


V» χλωροβουτανόλη (σι/ηι) - 


» X ΙΟ 3 4 
ρ X 10* 


ρ X 10* 


ΕΠΑΝΑΛΗΗΊΜΟΤΗ ΓΑ(') 


ς - η ποσοτηΐ'ΐ του 4-υδροξυβενζοικού αιθυλίου (εσωτερικό πρότυπο) σε πΐ£ που ζυγίστηκε στο 4 υ 
ρ ■ ποσότητα δείγματος σε £ που ζυγίστηκε στο 6 1 I 

8 ΕΠΑΝΑΛΗΨΙΜΟΤΗΤΑ {·) 

8 1 Για περιεκτικότητα 4-αμινοβινζοικού α-μονογλυκερινεστέρα 5 % (πι/ιυ) η διαφορά μεταξύ των αποτι λεσμάτων 

δυιι παραλλήλων προσδιορισμών που έγιναν στο ίδιο δείγμα δεν πρέπει να υπερβαίνει το 0.25% 

8 2 Για περιεκτικότητα 4-αμινοβενζοικου αιθυλίου I 5 (αύιτι) η διαφορά των αποτελεσμάτων μεταξύ δύο παραλλή¬ 

λων προσδιορισμών που έγιναν στο ίδιο δεινμα δεν πρέπει να υπερβαίνει το 0.10% 

9 ΠΑΡΑΤΗΡΗΣΕΙΣ 

9 1 Πριν γίνει ο προσδιορισμός ελέγχεται εάν το δείγμα περιέχει ουσίες που ενδέχεται να συμ πέσουν με την κιη*υ· 

φη του εσωτερικού προτύπου (4-αμινυβενζοικυυ αιθυλίου) στο χρωματυγραφημα 

9 2. Για τον έλεγχο της απουσίας προσμείξεων επαναλαμβάνεται ο ιηκκιάιορισμός. μεταβα)λοντας την αναλογία 

της μεθανόλης στην κινητή φάση κατά 10% 

νχ\γ ΠΡΟΣΔΙΟΡΙΣΜΟΣ ΧΛΠΡΟΒΟΥΤΑΝΟΛΗΣ 

1 ΑΝΤΙΚΕΙΜΕΝΟ ΚΑΙ ΠΕΔΙΟ ΕΦΑΡΜΟΓΗΣ 

Η μέθοδος αυτή μπορεί να εφαρμοσθεί για τον προσδιορισμό της χλωροβουτανόλης σε συγκέντρωση μέχρι 
0.5 % (πτ/ιπ) σε όλα τα καλλυντικά προϊόντα εκτός των αεροζόλ 

2 ΟΡΙΣΜΟΣ 

Η περιεκτικότητα του δείγματος σι χλωροβουτανόλη που προσδιορίζεται με τη μέθοδο αυτή εκφράζεται επτ 
τοις εκατό κατά μάζα (% γπ/γπ). 

3 ΑΡΧΗ 

Ο προσδιορισμός γίνεται με τη μέθοδο της αερίου χρωματογραφίας μετά κατάλληλη κατεργασία του προς ανά¬ 
λυση προϊόντος και χρησιμοποίηση της 2,2,2-τριχλωροαιθανόλης ως εσωτερικού προτύπου 

4 ΑΝΤΙΔΡΑΣΤΗΡΙΑ 

Όλα τα αντιδραστήρια πρέπει να είναι αναλυτικού βαθμού καθαρότητας. 

4 I χλαφοβουιανόλη (1,1,1 ιριχλ»ρο·2ιιιαίΛΧ(ιο«ονό).η·2). 

4 2 2.2,2-τριχλωροαιθανόλη 

4) Απόλυτη αιθανόλη. 


Για περιεκτικότητα σι χλωροβουτανόλη 0,5% (γπ/γπ) η διαφορά μεταξύ των αποτελεσμάτων δύο παραλλήλων 
προσδιορισμών που πραγματοποιήθηκαν στο ίδιο δείγμα δεν πρέπιι να υπερβαίνει το 0.01% 

Παρατήρηση 

Αν το αποτέλεσμα είναι ίσο μι η υπερβαίνει την ανώτατη ιπιτριπτη συγκέντρωση · ι " *.μέπι· ι« αναξητηΊιι 
ενδεχόμενη παρουσία προσμείξεων 

XX Υ ΠΟΙΟΤΙΚΟΣ ΚΑΙ ΠΟΣΟΤΙΚΟΣ ΠΡΟΣΔΙΟΡΙΣΜΟΣ ΚΙΝΙΝΗΣ 

Α ΠΟΙΟΤΙΚΟΣ ΠΡΟΣΔΙΟΡΙΣΜΟΣ 

1 ΑΝΤΙΚΕΙΜΕΝΟ ΚΑΙ ΠΕΔΙΟ ΕΦΑΡΜΟΓΗΣ 

Η μέθοδος αυτή χρησιμοποιείται για την ανίχνευση της κινίνης σι σαμπουάν και /.όσιόν μαΌ,ιων 

2 ΑΡΧΗ 

Η κινίνη ανιχνεύιται με χρωματογραφία λεπτής στιβάδας σε πΛΛκα $ιΙια£*Ι από τον κι κινούν φθυρισμό που 
παρουσιάζει σε όξινες συνθήκες στα 360 πγπ 

I κι ι πιβιβαίιοση <> Η··Ή’“ΐμ·Ν »« υ'κ *Σ,αλι<·|Μ π«ι μι <ιηι«···ς Λ|κ.ιμι««. και ιικοληυθηκ, μι «ιμοΐι, ιιμμιιΐνιιι,, 
εμφανίζεται κίτρινος φθορισμός 

3 ΑΝΤΙΔΡΑΣΤΗΡΙΑ 

Όλα τα αντιδρστήρια πρέπει να είναι αναλυτικού βαθμού καθαρότητας 
3.1 Πλάκες ο1ίοΐ£τΙ χωρίς δείκτη φθορισμου, πάχους 0,25 γππί και διαστάσεων 20 χ 20 ιτη 

3 2. Διαλύτης αναπτύξεως. τολουόλιο/διαιθυλαιθέρας/διχλωρομεθάνιο/διαιθυλαμινη 20-20-20-8 (νν 'ν ν' 

3.3 Μεθανόλη. 

14 Θειικό οξύ - ι,!4> 

3 5 Διαιθυλαιθέρας. 

3.6. Αντιδραστήριο εμφάνισης· 5 τηΐ θειικού οξέος (3 4) προστίθενται προσεκτικά σε 95 ηιΙ διαιθυ/Λίθέρα (3 5) υπο 

»<ψι- 

3 7. Βρώμιο 

3.8. Διάλυμα αμμωνίας 28 % (δ 25 _ ο^Ο). 

3.9 Ανυδρη κινίνη. 

3 10 Πρότυπο διάλυμα: ζυγίζονται επακριβώς περίπου 100 π»£ άνυδρης κινίνης (39) και διαλύονται με μεθανόλη 

μέσα σε ογκομετρική φιάλη των 100 γπΙ. 

4 ΕΞΟΠΛΙΣΜΟΣ 

4 1 Συνήθης εξοπλισμός για χρωματογραφία λεπτής στιβάδας. 


( ι Σύμφωνα με το πρότυπο 150 5725 


( ) Σύμφωνα μ» το πρότυπο 150 5725 
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6 I 


Λουτρό υπερήχων 

Φίλτρα ιπιΙΙιροΓί ΡΗ 0,5 μιη ή αντίστοιχα με κατάλληλη συσκευή διηθήσεως. 

ΔΙΑΔΙΚΑΣΙΑ 

Προετοιμασία του δείγματος 

Ζυγίζεται επακριβώς ποσότητα καλλυντικού προϊόντος που ενδέχεται να περιέχει περίπου 100 ηβ κινίνης 
Φέρεται μέσα σε ογκομετρική φιάλη των 100 οιΐ. διαλύεται και συμπληρώνεται ή φιάλη μέχρι τη χαραγή με 
μεθανόλη (3 3) Πωματίζεται και αφήνεται σε συσκευή υπερήχων (4 2) για μια ώρα σε θερμοκρασία δωματίου 
Διηθείται με φίλτρο (4.3) και το διήθημα χρησιμοποιείται για τη χρωματογραφία 

Χρωματογραφία λεπτής στιβάδας 

Τοποθετούνται στην πλάκα ιίΐιε^ίΐ (3 I) I μ! προτύπου διαλύματος (3 10) και 1 μΐ διαλύματος δείγματος (51) 
Αναπτύσσεται το χρωματογράφημα σε απόσταση 15 οπι με διαλύτη 3 2 σε θάλαμο κεκορεσμένο με το διαλύτη 

Εμφάνιση 

Ξηραίνεται η πλάκα σε θερμοκρασία δωματίου 
Ψεκάζεται με αντιδραστήριο 3 6 

Η πλάκα ξηραίνεται επί μία ώρα σι θερμοκρασία δωμάτιο; 

Παρατηρείται σε υπεριώδες φως μήκους κύματος 360 ιη Η κινίνη εμφανίζεται ως φθορίζουσα έντονη κυανή 
κηλίδα 

Στον πίνακα που ακολουθεί δίνονται οι τιμές Κΐ των κυριοτέρων ΟΛκαλυιιδων συγγενών της κινίνης, όταν ανα¬ 
πτύσσονται με το διαλύτη 3 2 


Αλκαλοειδή 

ΚΙ 

Κινίνη 

0.20 

Κινιδίνη 

0.29 

Κιγχονίνη 

0,33 

Κιγχονιδίνη 

0.27 

Υδροκινιδίνη 

0.17 


Για επιβεβαίωση της παρουσίας της κινίνης, η πλάκα εκτίθεται σι ατμούς βρωμίου (3.7) για μία περίπου ωρα 
μι αποτέλεσμα την εξαφάνιση του ψδορισμού. Όταν η ίδια πλάκα εκτεθεί σι ατμούς αμμωνίας (3 8) οι κηλίδες 
επενκμφανίζονται με. καστανό χρώμα Τέλος, όταν η πλάκα ξαναιξετασθεϊ στο υπεριώδες φως στα 360 αιπ 
εμφανίζεται κιτρινωπός φθορισμός 
Όριο ανιχνεόσεως 0.1 μβ κινίνης 


Β ΠΟΣΟΤΙΚΟΣ ΠΡΟΣΔΙΟΡΙΣΜΟΣ 


ΑΝΤΙΚΕΙΜΕΝΟ ΚΑΙ ΠΕΔΙΟ ΕΦΑΡΜΟΓΗΣ 

Η μέθοδος αυτή περιγράφει τον ποσοτικό προσδιορισμό της κινίνης στα σαμπουάν και στις λοσιόν μαλλιών 
Μπορεί να χρησιμοποιηθεί για τον προσδιορισμό μέγιστης συγκέντρωσης 0,5 % (πγ/γπ) στα σαμπουάν και 0.2 4 ο 
(πι/πι) στις λοσιόν μαλλιών. 

ΟΡΙΣΜΟΣ 

Η περιεκτικότητα του δείγματος σε κινίνη που προσδιορίζεται με αυτή τη μέθοδο εκφράζεται επί τοις % κατά 
μάζα {% πι/πι). 

ΑΡΧΗ 

Μετά από κατάλληλη κατεργασία τού προς ανάλυση προϊόντος ο ποσοτικός προσδιορισμός γίνεται με υγρή 
χρωματογραφία υψηλής πιέσεως (ΗΡΙΟ). 


ΑΝΤΙΔΡΑΣΤΗΡΙΑ 


Όλα τα αντιδραστήρια πρέπει να είναι αναλυτικού βαθμού καθαρότητας και κατάλληλα για ΗΡΙΟ. 
Ακετονιτρίλιο 

Δισόξινο φωσφορικό κάλιο ΚΗ 2 ΡΟ«. 

Ορθοφωσφορικό οξύ 85*/· (δ _ | 7 ). 

Βρωμιούχο τετραμεθυλαμμώνιο 
Ανυδρος κινίνη 
Μεθανόλη. 


Διάλυμα ορθοφωσφορικοΰ οξέος 0,1 Μ διαλύονται 11,53 β ορθοφωσφορικού οξέος (4 3) σε I 000 ιοί απεσταγ- 
μένου νερού μέσα σε ογκομετρική φιάλη. 

Διάλυμα δισόξινου φωσφορικού καλιού 0,1 Μ διαλύονται 13,6 β δισόξινου φωσφορικού καλίου (4.2) σε I 000 
πιΙ απεσταγμένου νερού μέσα σι ογκομετρική φιάλη. 


Διάλυμα βμωμιούχου τετραμεθυλαμμωνίου διαλύονται 15,40 β βρωμιούχου τετραμεθυλαμμωνίου (4.4) σε I 000 
πιΙ απεσταγμένου νερού μέσα σε ογκομετρική φιάλη 


Διαλυτής εκλουσεως ορθοφωσφορικό οξυ 0,1 Μ (4.7)-δισόξινο φωσφορικό καλιό υ,Ι Μ (4.ΒΗ 
μεθιλαμμώντο 0,1 Μ («(-νερό γμι ΗΡΙΟακεωνιτρίλιο (4.1): 10-50-100-340-90 (ν/ν/ν/ν/ν) 
κινητής φάσεως μκορεϊ να αλλάζει με σκοπό να πετυχοομε βαθμό διαχωρισμού 1,5 


ιικό κάλιο 0,1 Μ(4.8)^ρωμμ^«τ^ 


όπου 
Κ, και Κ, 
V, και V, 
ά' 


Κ - 2 


δ'Κ,-δΈ, 

+ V, 


• οι χρόνοι κατακρατήσειος εκφρασμίνυι σε λεπτά για δύο συνεχομινες κορυφές 
- το εύρος κορυφών στο μέσο του ι·ψυυς εκφρασμένο σε πυη 

* η ταχύτητα τον χαρτιού σε πκη/ηυπ 


5ί1ίθ3 κατεργασμένη με οοΐβάόογίϊΐίβηβ, 10 μιη. 

Δια/ι-ματα προτύπου ζυγίζονται απακριβως περίπου 5 10, 15 και 20 <η^ κινίνης «4 5» σι μια σειρά ονκομετρι- 
κών φιαλών των 100 τηΙ Συμπληρώνονται μέχρι τη χάρτινη ια μ ι θανολη (4 6) και α να κινείται το περιεχόμενο 
των φιαλών μέχρι διαλύσεως της κινίνης Διηθείται το καθένα από τα πιο πάνω δείγματα από φίλτρο (5 5) των 
0.5 μιη 


ΕΞΟΠΛΙΣΜΟΣ 

Συνήθης εργαστηριακός εξοπλισμός 
Λουηιό υπερήχων 

Συσκευή υγρής χρωματογραφίας υψηλής πιέσεως με ανιχνευτή υπεριώδους ακτινοβολίας μεταβαλλομένου 

μήκους κύματος 

Στήλη από ανοξείδωτο χάλυβα 

μήκος 25 «π>, 

εσωτερική διάμετρος. 4,6 ιηπι, 

υλικό πληρώσεως $ίΙίο κατεργασμένη με οοΐ»άέςγ1$ΐ1ιηε (4.1 IX 

Φίλτρο ιπιΙΙίροτί ΡΗ 0,5 μια ή αντίστοιχο, με κατάλληλη συσκευή διηθησεως 

ΔΙΑΔΙΚΑΣΙΑ 

Προετοιμασία του δείγματος 

/ι·γίζΜ«ι ΐΜίκριδιιλ, Μΐιαλληλΐ) μκι«μι)|<ι «Μίγμιιΐνν, ««■ «νκοιιιιχιι .ιι ΙΟ.Ι» ιιΐβ Μ|·ι*»ι κνκι,ηη μμιι^, 
μέσα σε ογκομετρική φιάλη των 100 αιΙ. Προστίθενται 20 γπ! μεθανόλης (4 6) και τοποθι τιιιαι η φιάλη σι λου¬ 
τρό υπερήχων (5.2) επί 20 λεπτά. Συμπρληρώνεται η φιάλη μέχρι τη χαραγή με μεθανόλη (4 6) Αναμι.ιγνυι ται 
τι» διάλυμα και διηθείται μια ποσότητα μι. το φίλτρο (5 5) 

Συνθήκες χρωματογραφίας 

Ιαχυιηκι κινητίιι, φάπι^ (4 ΙΟ) 1.0 ιμΙ/μιιιι 

— Ανιχνευτής. 332 ηπι 

— Ενιέμενος όγκος 10,0 μΙ του διηθημένου διαλύματος (61). 

— Μέτρηση του εμβαδού των κορυφών. 

Καμπύλη αναφοράς 

Ενίεται, τουλάχιστον τρεις φορές. 10 μΐ από το καθένα από τα διαλύματα προτύπου (4 12). μιτράται - ιΛ, 
δόν των κορυφών και υπολογίζεται ο μέσος όρος των εμδαδών για κάθε συκγέντρωση. 

Χαράσσεται η καμπύλη αναφοράς. 


7. ΥΠΟΛΟΓΙΣΜΟΣ 

7.1. Από την καμπύλη αναφοράς (6.3) προσδιορίζεται η ποσότητα της ανύδρου κινίνης, εκφραζόμενη σε μ§, που 
περιέχεται στον όγκο που ενέθηκε. 

7 2. Η συγκέντρωση της ανύδρου κινίνης στο δείγμα, εκφραζόμενη επί τοις εκατό κατά μάζα, ευρίσκεται 
από τον ακόλουθο τύπο¬ 
ν· (ιη/πι) ανύδρου κινίνης - ^ 

Α 

όπου: 

Β = η ποσότητα σε μι ανύδρου κινίνης που περιέχεται σε 10 μ] του διηθημένου διαλύματος (6.1). 

Α « η μάζα του δείγματος (6.1) σε β 

8. ΕΠΑΝΑΛΗΨΙΜΟΤΗΤΑ (') 

Για περιεκτικότητα ανύδρου κινίνης της τάξεως του 0.5 V· (πτ/ιη), η διαφορά μεατξύ των αποτελεσμάτων δύο 
παραλλήλων προσδιορισμών που πραγματοποιήθηκαν στο ίδιο δείγμα δεν πρέπει να υπερβαίνει το 0,02 V» 

Για περιεκτικότητα ανύδρου κινίνης της τάξεως του 0,2 44 (γπ/γπ), η διαφορά μεταξύ των αποτελεσμάτων δύο 
παραλλήλων προσδιορισμών που πραγματοποιήθηκαν στο ίδιο δείγμα δεν πρέπει να υπερβαίνει το 0.01 

χνν/ ΠΟΙΟΤΙΚΟΣ ΚΑΙ ΠΟΣΟΤΙΚΟΣ ΠΡΟΣΔΙΟΡΙΣΜΟΣ ΑΝΟΡΓΑΝΩΝ ΘΕΙΩΔΩΝ ΚΑΙ ΟΞΙΝΩΝ ΘΕΙΩΔΩΝ 
ΑΝΤΙΚΕΙΜΕΝΟ ΚΑΙ ΠΕΔΙΟ ΕΦΑΡΜΟΓΗΣ 

Η μέθοδος περιγράφει τον ποιοτικό και ποσοτικό προσδιορισμό των ανόργανων θειωδων και όξινων θειωδών στα καλ¬ 
λυντικά προϊόντα. Είναι κατάλληλη μόνο για προϊόντα που έχουν υδατική ή αλκοολική φάση και για συγκέντρωση μέχρι 
0.2 Η εκφραζόμενη σε διοξείδιο του θείου. 

** Α ΠΟΙΟΤΙΚΟΣ ΠΡΟΣΔΙΟΡΙΣΜΟΣ 


1 ΑΡΧΗ 

Το διίγμα θερμαινιται μι. υδροχλωρικό οξύ και το απελευθερούμενο διοξείδιο του θείου ανιχνεύεται από την 
οσμή του ή από τη δράση του πάνω σι. δείκτη χάρτου 

2 ΑΝΤΙΔΡΑΣΤΗΡΙΑ 

Ολα τα αντιδραστήρια πρέπει να είναι αναλυτικού βαθμοί- καθαρότητας 
2 I. Υδροχλωρικό οξύ (4 Μ) 

2 2 Αμυλο-ιωδικός χάρτης ή άλλος κατάλληλος χάρτινος δείκτης 

3 . ΕΞΟΠΛΙΣΜΟΣ 

3 I Συνήθης εργαστηριακός εξοπλισμός 

3.2 Σφαιρική φιάλη (25 ηΐβ) εφοδιασμένη με μικρό κάθετο ψ'·κτήρα 

4. ΔΙΑΔΙΚΑΣΙΑ 

4.1. Ποσότητα δείγματος 2.5 β περίπου τοποθετείται στη φιάλη (3 2) με 10 αιΙ υδροχλωρικό οξυ (2 I) 

4 2. Αναμειγύεται και θερμαίνεται μέχρι βρασμού. 

4 3 Γίνεται έλεγχος της έκλυσης του διοξειδίου του θείου από την οσμή ή με το δείκτη χάρτου (2.2) 

Β. ΠΟΣΟΤΙΚΟΣ ΠΡΟΣΔΙΟΡΙΣΜΟΣ 

1. ΟΡΙΣΜΟΣ 

Η περιεκτικότητα του δείγματος σε θειώδη ή όξινα θειώδτι που προσδιορίζεται με αυτή τη μέθοδο εκφράζεται 
ως διοξείδιο του θείου επί τοις εκατό κατά μάζα. 

2. ΑΡΧΗ 

Το δείγμα οξινίζεται και το απελεύθερούμενο διοξείδιο του θείου αποστάζεται σε διάλυμα υπεροξειδίου του 
υδρογόνου. Το θειικό οξύ που σχηματίζεται ογκομετρείται με τιτλοδοτημένο διάλυμα υδροξειδίου του νατρίου. 

3. ΑΝΤΙΔΡΑΣΤΗΡΙΑ 

Όλα τα αντιδραστήρια πρέπει να είναι αναλυτικού βαθμού καθαρότητας. 

3.1. Υπεροξείδιο του υδρογόνου 0,2 45 (τη/ν). Παρασκευάζεται την ημέρα της χρησιμοποίησης. 

3.1 Ορθοφωσφορικό οξύ «■ 1,75). 

3.3 Μεθανόλη. 

3 4 Τιτλοδοτημένο διάλυμα υδροξειδίου του νατρίου (0,01 Μ) 

3 5 Άζωτο 

3.6 Δείκτης: μείγμα I: I (ν/ν) ερυθρού του μεθυλίου (0,03 V· ιη/ν σε αιθανόλη) και κυανού του μεθυλενίου (0,05 45 
ιη/ν σε αιθανόλη). 

Το διάλυμα διηθείται. 

4 ΕΞΟΠΛΙΣΜΟΣ 

4 I Συνηθης εργαστηριακός εξοπλισμός 

4 2 Συσκευή αποστάξεως (βλέπε σχήμα) 

5. ΔΙΑΔΙΚΑΣΙΑ 

5.1 Ποσότητα δείγματος 2.5 β περίπου ζυγίζονται επακριβώς και εισάγεται στη συσκευή απόσταξης Α (βλέπε 
σχήμα). 

51 Προσθέτονται 60 πτί νερού και 50 πτί μεθανόλης (3 3) και αναμειγύονταε 

53. 10 πιΙ υπεροξειδίου του υδρογόνου (3 I), 60 τη) νερού και μερικές σταγόνες δείκτη (3 6) τοποθετούνται στον 

υποδοχέα της απόσταξης Ω (βλέπε σχήμα). Προσθέτονται μερικές σιαγόνες υδροξειδίου του νατρίου (3.4) 
μέχρις ότου ο δείκτης γίνει πράσινος. 

54 Επαναλαμβάνεται το 5 3 στην ηλοντρίδα ασφαλείας Ε (βλέπε σχήμα). 

5 5 Συνδέεται η συσκευή και ρυθμίζεται η ροη του αζώτου (3 5) σε περίπου 60 φυσαλίδες το λεπτό 

5 6 Χύνονται 15 :ηΙ ορθοφωσφορικού οξέος (3 2) από τη χι>άνη μέσα στη φιάλη απόσταξης Α. 

5.7. Θερμαίνεται ισχυρά μέχρι βρασμού και μετά αφήνεται σε ήπιο βρασμό «,πί 30 λεπτά συνολικά. 

5.8. Αποσυνδέεται ο υποδοχέας απόσταξης I) Εκπλένεται ο σωλήνας. Ακολουθεί ογκομέτρηση με διάλυμα υδρυξει- 
δίου του νατρίου (3 4) μέχρις ότου ο δείκτης (3 6) γϊνιι πράσινος 

6 ΥΠΟΛΟΓΙΣΜΟΙ 

Η περιεκτικότητα τοο δείγματα; σε θειώδη ή όξινα θειώδη επί τοις εκατό κατά μάζα ακΛογΙίίται οκό τον τόκο: 
45 πτ/γπ διοξειδίου του θείου - 

όπου: 

Μ - μοριακή συγκέντρωση του διαλύματος υδροξειδίου του νατρίου (3.4) · 

V - όγκος (σε ιηΙ) υδροξειδίου του νατρίου (3.4) που απαιτείται για την ογκομέτρηση (5.8) 
πι - μάζα (σε β) του δείγματος (5 I). 

7 ΕΠΑΝΑΛΗΨ1ΜΟΤΗΤΑ β 

Για περιεκτικότητα διοξειδίου του θείου 0,2 44 αι/τπ, η διαφορά μεταξύ των αποτελεσμάτων δύο παραλλήλων 
προσδιορισμών που πραγματοποιήθηκαν στο ίδιο δείγμα δεν πρέπει να υπερβαίνει το 0.00644. 


Π Σι-μφωνα με το πρότυπο 150 5725. 
(*) Σύμφωνα με το πρότυπο 150 5725. 



Σνοκευή απόσταξης διοξειδίου του θείου κατά Τ*ηη«Γ 


Όλες οι διαστάσεις δίνονται σε πιιη 
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ΥΥΫΙΙ ΠΟΙΟΤΙΚΟΣ ΚΑΙ ΠΟΣΟΤΙΚΟΣ ΠΡΟΣΔΙΟΡΙΣΜΟΣ ΤΩΝ ΧΛΩΡΙΚΩΝ ΑΛΑΤΩΝ ΤΩΝ ΑΛΚΑΛΙΩΝ 
ΑΝΤΙΚΕΙΜΕΝΟ ΚΑΙ ΠΕΔΙΟ ΕΦΑΡΜΟΓΗΣ 

Η μέθοδος περιγράφει τον ποιοτικό και ποσοτικό προσδιορισμό των χλωρικών στις οδυυτόπαοτες και άλλα καλλυντικό 
προϊόντα 

Α ΠΟΙΟΤΙΚΟΣ ΠΡΟΣΔΙΟΡΙΣΜΟΣ 

I. ΑΡΧΗ 

Τα χλωρικά άλατα διαχωρίζονται από τα άλλα αλογονικα με χρωματογραφία λεπτής στιβάδας και ιηιχνιόον· 
ται από την οξείδωση του ιωδιούχου καλιού σε ιώδιο 

2 ΑΝΤΙΔΡΑΣΤΗΡΙΑ 

Ολα τα αντιδραστήρια πρεπει να είναι αναλυτικού βαθμού καθαρότητας 
2 I Διαλύματα αναφοράς: πρόσφατα υδατικό διαλύματα χλωρίνου, βρώμικου και ιωδικού καλιού (0.2% πνν) 

2.2 Διαλυτής αναπτύξεως διάλυμα αμμωνίας (28% ω/νΐ/ακετόνη/βουτανόλη (60-130-30 ν/ν/ν). 

2 3 Υδατικό διάλυμα ιωδιούχου καλιού (3 % ιπ/ν) 

2 4 Διάλυμα αμύλου (I έως 5 % ττι/ν) 

2.5 Υδροχλωρικό οξύ. Μ 

2.6 Έτοιμες προς χρήση πλάκες επιστρωμένες με λεπτή στιβάδα κυτταρίνης (πάχος 0.25 πιπΙ 

3 ΕΞΟΠΛΙΣΜΟΣ 

Συνηθης εξοπλισμός για χρωματογραφία λεπτής στιβάδας 

4. ΔΙΑΔΙΚΑΣΙΑ 

4 I Ποσότητα δείγματος I £ περίπου εκχυλίζεται με νερό, διηθείται και αραιώνεται περίπου στα 25 πι! 

4 2 Τοποθετείται στη πλάχα (2.6) ξεχωριστά από 2 μ! του διαλύματος (4 I) και των τριών διαλυμάτων αναφοράς 

(2 1 ) 

4.3 Η πλάκα (2.6) τοποθετείται σε θάλαμο και αναπτύσσεται με ανιούσα χρωματογραφία μέχρι τα τρία τέταρτα 
περίπου του ύψους της με διαλύτη (2 2). 

4.4 Η πλάκα αποσείρεται από το θάλαμο και αφήνεται να εξατμισθεί ο διαλύτης (αυτό μπορεί να διαρκέσει μέχρι 
δύο ώρες). 

4.5 Αρχικά ψεκάζεται η πλάκα με ιωδιούχο κάλιο (2.3) και αφήνεται να ξηρανθει επί πεντάλεπτο περίπου 

4.6. Στη συνέχεια ψεκάζεται με διάλυμα αμύλου (2.4) και αφήνεται να ξηρανδεί επί πεντάλεπτο περίπου 

4.7. Τέλος ψεκάζεται με υδροχλωρικό οξύ (2.5). 

5. ΑΞΙΟΛΟΓΗΣΗ 

Η παρουσία χλωρικών αλάτων πιστοποιείται με την εμφάνιση κυανής (ή ενδεχομένως καστανής) κη)ιόας μετά 
μισή ώρα. Οι τιμές των I» είναι οι εξής. 


Ουσία 

Κί 

Ιωδικά 

0 έως 0,2 

Βρωμικά 

0,5 έως 0.6 

Χλωρικά 

0.7 έως 0.8 


Πρέπει να σημειωθεί ότι τα βρωμικά και ιωδικά άλατα δίνουν αμέσως αντίδραση και ότι δεν πρέπει να γίνεται 
σύγχιση μεταξύ των κηλίδων των βρωμικών και χλωρικών ενώσεων. 


Β. ΠΟΣΟΤΙΚΟΣ ΠΡΟΣΔΙΟΡΙΣΜΟΣ 

I ΟΡΙΣΜΟΣ 

Η περιεκτικότητα των χλωρικών αλάτων που προσδιορίζεται με τη μέθοδο αυτή εκφράζεται επι τοις εκατό κατά 
μάζρ. 

2. ΑΡΧΗ 

Τα χλωρικά άλατα ανάγονται από σκόνη ψευδαργύρου σε όξινο περιβάλλον Τα σχηματιζόμενα χλωριούχα 
άλατα μετρώνται με ποτενσιομετρική ογκομέτρηση χρησιμοποιώντας διάλυμα νιτρικού άργύρου Ένας ανάλο¬ 
γος προσδιορισμός πριν από την αναγωγή ελέγχει την πιθανή παρουσία αλογονούχων ενώσεων 

3 ΑΝΤΙΔΡΑΣΤΉΡΙΑ 

Όλα τα αντιδραστήρια πρέπει να είναι αναλυτικού βαθμού καθαρότητας 
3 I Οξικό οξύ 80% γπ/πι 

3 2 Σκόνη ψευδαργύρου 

3 3 Τιτλοδοτημένυ διάλυμα νιτρικού άργυροι· 01 Μ 

4 ΕΞΟΠΛΙΣΜΟΣ 

4 I Συνηθης εργαστηριακός εξοπλισμός 

4 2 Ποτενσιόμετρο μι ηλεκτρόδιο ενδειξιος αρνίσιοι 

?. ΔΙΑΔΙΚΑΣΙΑ 

5 1 Προετοιμασία του δείγματος 

Ζυγίζεται επακριβώς ποσότητα δείγματος (ω) 2 £ περίπου σε σωλήνα φυγοκέντρου Προστίθενται περίπου '5 

πτΙ οξικού οξέος (3 I) και αναμειγνύεται προσεκτικά Αφήνεται επι 30 λεπτά και φυγοκεντρεϊται επι 15 λεπτά 
στις 2 000 στροφές/λεπτό Μεταφέρεται το υπιρκείμενο διάλυμα σε ογκομετρική φιάλη των 50 ιηΙ Επαναλαμ¬ 
βάνεται δύο φορές η φυγοκέντρηση μι προσθήκη 15 γπΙ Επαναλαμβάνεται δύο φορές η φυγσκέντρηση με προ¬ 
σθήκη 15 εττί οξικού οξέος (3 !) στο 'ζημα Συλλέγεται το διάλυμα που περιέχει τα χλωρικά άλατα στην ίδια 
ογκομετρική φιάλη και συμπληρώνεται με υξικι» οξύ (3 I) μέχρι τη χαραγή 

5 2 Αναγωγή των χλωρικών 

Σε 20 ηαΐ από τυ διάλυμα (5 I) προστίθενται 0.6 £ σκόνης ψευδάργυρου (3 2) Φέρονται σε βρασμό σι φιά>η με 
κάθετο ψυκτήρα Μετά 30 λεπτά βρασμού, το διάλυμα ψύχεται και διηθείται Εκπλυνεται η φιάλη με νερό Τα 
εκπλύματα διηθούνται και συνενώνονται με το διήθημα 

5.3 Ποσοτικός προσδιορισμός των χλωριούχων 

Το διάλυμα (5 2) ογκομετρείται με νιτρικό άργυρο (3 3) με τη βοήθεια ποτενσιόμετρα· [4 2; Κατα τον ίδιο 
τρόπο ογκομετρούνται 20 πιΙ του διαλύματος (5 1) με νιτρικό άργυρο (3 3) 

Εάν το προϊόν περιέχει παράγωγα βρωμίου ή ιωδίου, τα οποία μετά την αναγωγή μποριί να απελευθερώσουν 
βρωμιούχα ή ιωδιούχα, η καμπύλη ογκομετρήσεως 9α παρουσιάσει πολλά σημεία καμπής, Στην πιρίπτωση 
αυτή, ο όγκος του διαλύματος νιτρικού αργύρου (3.3) που αντιστοιχεί στα χλωριούχα είναι η διαφορά του 
τελευταίου και του προτελευταίου σημείου καμπής 


6 ΥΠΟΛΟΓΙΣΜΟΣ 

Η περιεκτικότητα των χλωρικών στο δείγμα (% πτ/π>) υπολογίζεται {0ό τον τύπο 
% χλωρικά (οΐοζΐ ιη/ιη - 20.9 (V — V) Μ 

ΓΤΊ 

όπου: 

V - ο όγκος (γπΙ) του διαλύματος νιτρικού αργύρου (3.3) που χρησιμοποιήθηκε για την ογκομέτρηση του 

διαλύματος (5 2) 

V I - ο όγκος (ωΙ) του διαλύματος νιτρικού αργυρου (3 3) που χρησιμοποιήθηκε για την ογκομέτρηση του 

διαλύματος (5 1)- 

Μ » η μοριακότητα (ηιοΐίπΐγ) του διαλύματος νιτρικού αργύρου (3 3) 
ππ - η μάζα (|) του δείγματος (5 1) 

7 ΕΠΑΝΑΛΗΨΙΜΟΤΗΤΑ (') 

Γ ια περιεκτικότητα χλωρικών 3 έως 5 % γπ/πι, διαφορά μεταξύ των αποτελεσμάτων δύο παραλλήλων προσδιο¬ 
ρισμών που πραγματοποιήθηκαν στο ίδιο δείγμα δεν πρέπει να υπερβαίνει το 0,07% πνω 

ννν///ί ΠΟΙΟΤΙΚΟΣ ΚΑΙ ΠΟΣΟΤΙΚΟΣ ΠΡΟΣΔΙΟΡΙΣΜΟΣ ΙΩΔΙΚΟΥ ΝΑΤΡΙΟΥ 
ΣΚΟΠΟΣ ΚΑΙ ΠΕΔΙΟ ΕΦΑΡΜΟΓΗΣ 

Η μέθοδος πιρ,γράφι.ι τον ποιοτικό και ποσοτικό προσδιορισμό του ιωδικού νατρίου στα καλλυντικά που εκπλένονται 
μετά τη χρήση τους 

Α ΠΟΙΟΤΙΚΟΣ ΠΡΟΣΔΙΟΡΙΣΜΟΣ 

ι ΑΡΧΗ 

Το ιωόικο νάτριο διαχωρίζεται από τα άλλα αλογονικά μι χρωματογραφία λεπτής στιβάδας και ανιχνεύε-ται 
μι την οξείδωση των ιωδιουχων σε ιώδιο 

2 ΑΝΤΙΔΡΑΣΤΗΡΙΑ 

Ολα τα αντιδραστήρια πρέπει να είναι αναλυτικού βαθμού καθαρότητας 

2 I Διαλύματα αναφοράς Υδατικά διαλύματα χλωρικου, βρώμικου και ιωδικού καλιού (0,01 % ιτιπ) παρασκευα¬ 

σμένα πρόσφατα. 

2 2 Διαλυτής ανάπτυξης 

Διάλυμα αμμωνίας (28% Γπ/ν)/ακετόνη/6ουτανόλη 160/130/30 ν/ν/ν) 

2 3 Υδατικό διάλυμα ιωδιούχου καλιού (5% ω/νΐ 

2 4 Διάλυμα αμύλου (I μέχρι 5 % ω/ν). 

2 5 Υδροχλωρικό οξύ, 1 Μ. 

3 ΕΞΟΠΛΙΣΜΟΙ 

3 I .Έτοιμες πλάκες κυτταρίνης για χρωματογραφία λεπτής στιβάδας (0,25 αυπ) 

3 2 Συνηθης εργαστηριακός εξοπλισμός για χρωματογραφία λεπτής στιβάδας 

4.. ΔΙΑΔΙΚΑΣΙΑ 

4.1. I £ δείγματος εκχυλίζεται με νερό, διηθείται και αραιώνεται στα 10 ητΙ περίπου. 

4.2. Τοποθετούνται 2 μΐ αυτού του διαλύματος στη γραμμή εκκινήσεως της πλάκας (3.1) μαζί με 2 μΐ από το καθέ¬ 

να από τα διαλύματα αναφοράς (2.1). 

4.3 Τοποθετείται η πλάκα σε θάλαμο και αναπτύσσεται με ανιούσα χρωματογραφία κατά τα τρία τέταρτα περί¬ 
που του μήκους της πλάκας με το διαλύτη (2.2). 

4 4 Απομακρύνεται η κλάκα από το θάλαμο και αφήνεται να εξατμισθεί ο διαλύτης σε θερμοκρασία περιβάλλο¬ 

ντος (αυτό μπορεί να διαρκέσει μέχρι δύο ώρες). 

4.5 Ψεκάζεται η πλάκα με ιωδιούχο κάλιο (2.3) και αφήνεται να ξηρανθει επί πέντε λεπτά περίπου 

4.6. Ψεκάζεται με διάλυμα αμύλου (2.4) και αφήνεται να ξηρανθει επί πέντε λεπτά περίπου 

4.7. Τέλος ψεκάζεται με υδροχλωρικό οξύ (2.5) 

5. ΑΞΙΟΛΟΓΗΣΗ ' 

Εάν υπάρχουν ιωδικά άλατα εμφανίζεται αμέσως κυανή κηλίδα με τιμή Κί περίπου 0 έως 0,2 (το χρώμα της 
κηλίδας μπορεί να είναι καστανό ή να γίνει καστανό κατά τη παραμονή). 

Θα πρέπει να σημειωθεί ότι τα βρωμικά δίνουν αμέσως αντίδραση με τιμές Κί 0,5 έως 0,6 ενώ τα χλωρικά μετά 
30 λεπτά περίπου, με τιμές Κί 0,7 έως 0.8. 

Β. ΠΟΣΟΤΙΚΟΣ ΠΡΟΣΔΙΟΡΙΣΜΟΣ 

1 ΟΡΙΣΜΟΙ 

Η περιεκτικότητα του δείγματος σε ιωδικό νάτριο που προσδιορίζεται μβ αυτή τη μέθοδο εκφράζεται επί τοις 
εκατό κατά μάζα. 

2 ΑΡΧΗ 

Το ιωδικό νάτριο διαλύεται στο νερό και προσδιορίζεται με υγρή χρωματογραφία υψηλής πιεσεως ΙΗΡΙΟ με 
χρησιμοποίηση, εν σειρά, μιας στηλης ανεστραμένης φάσης 018 και μιας ανιο-ανταλλακτικέι; στήλης 

3 ΑΝΤΙΔΡΑΣΤΗΡΙΑ 

Όλα τα οντιδραστήρια πρέπει να είναι αναλυτικού βαθμού καθαρότητας και κατάλληλα για υγρή χρωματο¬ 
γραφία υψηλής πιέσεως (ΗΡ1Χ) 

3 2 Υδροχλιαρικό οξύ. 4Μ 

3 2 Υδατικό διάλυμα θειώδους νατρίου, 5 % εη/ν. 

3 3 Φυλασσόμενο διάλυμα ιωδικού νατρίου 

Παρασκευάζεται διάλυμα που να περιέχει 50 γπ£ ιωδικού νατρίου σε 100 επί νερού. 

3.4. Δισόξινο ορθοφωσφορικό κάλιο. 

3.5 Όξινο ορθοφωσφορικό νάτριο. 2Η 2 0 

3 6 ΗΡΙΟ κινητή φάση 3.88 £ δισόξυνου ορθοφωπφορικού καλιού (3 41 και 1.19 £ μονόξινου υρθοφωσφορικού 

νατρίου 2Η,0 (3 5) διαλύονται σε ένα λίτρο νερού. 

Το ρΗ του προκύπτοντος διαλύματος είναι 6,2 

3 7 ρΗ-μετρίκός χάρτης γενικής χρήσης ρΗ I—II 

4 ΕΞΟΠΛΙΣΜΟΣ 

Συνήθης εργαστηριακός εξοπλισμός 

4 I Κυκλικός χάρτινος ηθμός διαμέτρου 110 ητιπ. θεΗΙποίιοί και δεΚιιΙΙ αριθ 575 ή ανάλογος 

4 2 Συσκευή υγρής χρωματογραφίας υψηλής πιέσεως με ανιχνευτή μεταβλητού μήκους κύματος 

4 3 Στήλες μήκος 120 πιω, εσωτερική διάμετρος 4,6 γπγπ. Δύο στήλες συνδεδεμένες σειρά, η πρώτη ηκΙέθΜΐ(Κ) 5 

08 ή ανάλογη, η δεύτερη νγά«, Τν -30Ι $Β ή ανάλογη. 


( ι Σύμφωνα με το πρότυπο 150 5725. 
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5. ΔΙΑΔΙΚΑΣΙΑ 

5.1. ΠροιτοιμασΙα των δηγμάτων 

5 11. Υγρά δείγματα (σαμπουάν) 

Ζυγίζεται επακριβώς ποσότητα δείγματος 1 £ περίπου σε βαθμολογημένο γυάλινο σωλήνα με εσμυριομένυ 
πώμα ή σε ογκομετρική φιάλη των 10 πιί Συμπληρώνεται με νερό μέχρι τη χαραγή, αναμειγνύεται και »Λν 
είναι απαραίτητο διηθείται. 

Προσδιορίζεται η ποσότητα των ιωδικών ανιόντων στο διάλυμα με τη βοήθεια χρωματογραφίας υφηλής πίε¬ 
σης σε υγρή φάση, όπως περιγράφεται στην παράγραφο 5 2. 

5 1.2 Στερεά δείγματα (σαχούνι) 

Το δείγμα λεπτοτεμαχίζεται ζυγίζεται επακριβώς ποσότητα I β περίπου. Φέρεται οε βαθμολογημένο γυάλινο 
κύλινδρο των !00 ιυΙ με εσμυρισμένα πώμα. 

Συμπληρώνεται μέχρι 50 αιΙ με νερό και ανακινείται ισχυρά επί ένα λεπτό Φυγοκεντρείται ή διηθείται από 
διηθητικό χαρτί ή αφήνεται το μείγμα να παραμείνει τουλάχιστον μία νύχτα Το ζελατινώδες διάλυμα ανακι- 
νείται ισχυρά και διηθείται από διηθητικό χαρτί {41). Στο διήθημα γίνεται ο ποσοτικός προσδιορισμός των 
ιωδικών με ΗΡΙΟ όπως περιγράφεται στην παράγραφο 5.2 

$ 2 Χρωματογραφία 

Ταχύτητα ροής 1 τηΙ/τηιπ 
Μήκος κύματος ανιχνευτή 210 η σι 
Ενιέμενος όγκος 10 τηΐ 
Μέτρηση ιμβαδόν της κορυφής. 

5 3 ΒαΦμονόμηνη 

Λαμβάνονται από το φυλασσόμενο διάλυμα 13 3) 1,0 — 2,0 — 5.0 — 10,0 και 20,0 σιΐ αντίστοιχα σε ογκομετρι¬ 
κές φιάλες των 50 γπ! 

Συμπληρώνονται μέχρι την χαραγή και αναμειγνύονται 

Τα διαλύματα που επιτυγχάνονται περιέχουν 0,01 — 0,02 — 0.05 — 0.10 και 0,20 πι^ ιωδικού νατρίου ανά *τιΙ 
αντίστοιχα 

Ποσότητα 10 μΙ από κάθε διάλυμα αναφοράς ενίεται στο χρωματογράφο (4.3). Προσδιορίζεται το εμβαδόν των 
κορυφών για τα ιωδικά άλατα και χαράζεται η καμπύλη που απεικονίζει τη σχέση του εμβαδού των κορυφών 
με τη συγκέντρωση του ιωδικού νατρίου 

ΥΠΟΛΟΓΙΣΜΟΙ 

Υπολογίζει η περιεκτικότητα του ιωδικού νατρίου επί τοις εκατό κατά μάζα ηι/πι) από τον τύπο. 

V 

•ο (σι/η| ιωΛικοι νατρίου ·■ —- 

όπου 

ηι - η μαία, σι γραμμαρια του προς εξέταση άιιγματυς (5 I) 


V - ο συνολικός όγκος του διαλύματος του δείγματος, σι σιΙ που /.αμβανεται. όπως περιγράφεται στ* 
ί - η συγκέντρωση σε τηχ'ισΙ ιωδικού νατρίου, όπως προκύπτει απο τη\ καμπύλη αναφοράς 3. 

7 ΡΠΛΝΛΛΗΗΊΜΠΤΗΤΛΙ') 

Για περιεκτικότητα ιωδικού νατρίου 0,1 °ό (πι,'γπι. η όιαφυρα μεταξύ των αποτελεσμάτων δύο παρα>Λήλ.ων 
προσδιορισμών που πραγματοποιούνται στο ίδιο ίνίγμιι ίήν πρέπει να υπερβαίνει τα 0.002 

Κ ΕΠΑΛΗΘΕΥΣΗ 

θ ! Αρχή 

Στο οςινισμένι» διάλυμα του καλΛυντικού. τα κώδικά (ΙΟ, ) ανάγονται προς ιωδιουχα (1| από τα θειωΟη *α. 
το προκυπταν διάλυμα εξέταζεται με ΗΡΙΧ Αν μετά την κατεργασία με θειωδη μια κορυφή μι. χρον μγί 
κράτησης αντίστοιχο προς το χρόνο κατακράτησης των ιωδικων εξαφανιστεί, η αρχική αυτή κορυοη υηοριι 
κατά πάσα πιθανότητα να αποδοθεί στα ιωδικά 

8 2 ΔΙΑΔΙΚΑΣΙΑ 

5 ιτιΙ του διαλύματος του δείγματος που λαμβάνεται όπως περιγράφεται στη παράγραφο 5 1. φέρονται σι κω\ι- 
κή φιάλη 

Ρυθμίζεται το ρΗ του διαλύματος σε τιμή 3 ή μικρότερη με υδροχλωρικό οξύ (3 I) και ρΗ-μετρίκο χάρτη 13 
Προστιθι νται 3 σταγόνες διαλύματος θειώδους νατρίου (3 2) και αναμειγνύεται 

Ενίεται ποσότητα 10 μΐ από το διάλυμα στον υγρό χρωματογράφο (4 2) Συγκρίνεται αυτό το χμωματαγράφΐ'- 
μα με το χρώμα τογράφημα που λαμβάνετάς όπως περιγράφεται στη παράγραφο 5. για το ίδιο δείγμα 

Αρθρο 4. 

Η παρούσα απόφαση αρχίζει να ισχύει από τη δημοσίευσή της στην Εφημερίδα της Κυββρνήσεως. 

Η απόφαση αυτή να δημοσιευθεί στην Εφημερίδα της Κυρερνησβως. 


Αθήνα, 27 Δβκιμβρίου 1985 


ΟΙ ΥΠΟΥΡΓΟΙ 

ΥΓΒΑΣ. ΠΡΌΝΟΙΑΣ 

ΥΦΥΠΟΥΡΓΟΣ ΕΘΝ. ΟΙΚΟΝΟΜΙΑΣ ΚΑΙ ΚΟΜΟΝΚΟΝ ΑΣΦΑΛΛΜΝ 

Γ. ΠΑΠΑΝΤΩΝΙΟΥ ΓΕΟΡΓ. ΓΕΝΝΗΜΑΤΑ! 


ΑΠΟ ΤΟ ΕΘΝΙΚΟ ΤΥΠΟΓΡΑΦΕΙΟ 



